© BUNDESREPUBLIK 
DEUTSCHLAND 



© Offenlegungsschrift 
© DE 42 44354 A1 




DEUTSCHES 
PATE1MTAMT 



@ Aktenzeichen: 
(§) Anmeldetag: 
© Offenlegungstag: 



P 42 44 354.7 
28. 12.92 
1. 7.93 



© Int. CI. 5 : 

B01 F 17/00 

C09D 17/00 
// B01F 17/52,17/18, 
17/12,17/42,17/02, ^ 
17/34,17/28,B01J 
23/48,23/40,31/06, 
27/04,27/043,23/70 
23/06,23/02,21/04, 
23/08, 23/14,21/06, 
23/20,21 /02,C08J 
3/09 



CO 
CM 



Q 



(S) Unionsprioritat: © © © 
28.12.91 JP 3-358548 

© Anmelder: 

Hidefumi, Hirai, Tokio/Tokyo, JP 

© Vertreter: 

Strehl, P., Dipl.-lng. Dipl.-Wirtsch.-lng.; 
Schubel-Hopf, U., Dipl.-Chem. Dr.rer.nat.; Groening, 
H., Dipl.-lng., 8000 Munchen; Lang, G., Dipl.-Phys. r 
8112 Bad Kohlgrub; Rasch, M., Dipl.-lng. Univ., 
Pat.-Anwalte, 8000 Munchen 



© Erfinder: 

Hirai, Hidefumi, Chofu, Tokio/Tokyo, JP; Shiozaki, 
Hyoya, Kamakura, Kanagawa, JP; Aizawa, Hotaka, 
Abiko, Chiba, JP 



Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

© Verfahren zur Herstellung einer nicht-wafcrigen Dispersion von Teilchen eines Metalls und/oder einer 
Metallverbindung 

© Es wird ein Verfahren zur Herstellung einer nicht-wafirigen 
Dispersion von Teilchen eines Metatls und/oder einer Metall- 
verbindung beschrieben, bei dem eihe waSrige Dispersion 
von Teilchen eines Metalls und/oder einer Metallverbindung 
mit einer mit Wasser nicht-mischbaren, nicht-waBrigen 
Flussigkeit in Gegenwart eines oberflachenaktiven Mittels 
und in Gegenwart oder Abwesenheit eines wasserloslichen 
Salzes einer anorganischen Saure und/oder eines wasser- 
loslichen Seizes einer organischen Saure, die im wesentli- 
chen keine Oberflachenaktivitat besitzen, in Kontakt ge- 
bracht wird, wobei bei Durchfuhrung des Kontakts der 
waBrigen Dispersion mit der nicht-waSrigen Flussigkeit in 
Abwesenheit des Salzes das Salz nach dem Kontaktieren 

— zugesetzt wird. Durch das Verfahren wird eine Wanderung 

_ der Teilchen aus der wa&rigen Dispersion in die nicht-waBri- 

( ge Flussigkeit bewirkt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung beirifft ein Verfahren zur Herstellung 
einer nicht-waBrigen Dispersion von Teilchen eines Me* 
tails und/oder einer Metallverbindung. Insbesondere 
betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung ei- 
ner nicht-waBrigen Dispersion von Teilchen eines Me- 
tails und/oder einer Metallverbindung aus einer w&Bri- 
gen Dispersion dieser Teilchen, wobei das Verfahren 
das IContaktieren einer waBrigen Dispersion von Teil- 
chen eines Metalls und/oder einer Metallverbindung 
mit einer mit Wasser nicht-mischbaren, nicht-waBrigen 
Flussigkeit in Gegenwart eines oberfiachenaktiven Mit- 
tels und in Gegenwart oder Abwesenheit eines wasser- 
loslichen Salzes einer anorganischen Saure und/oder ei- 
nes wasserloslichen Salzes einer organischen Saure, die 
irn wesentlichen keine Oberflachenaktivitat aufweisen, 
umfaBt, wobei bei Durchfuhrung des Kontaktes der 
waBrigen Dispersion mit der nicht-waBrigen Flussigkeit 
in Abwesenheit des Salzes das Salz nach dem IContak- 
tieren zugesetzt wird. Dadurch wird bewirkt, daB die 
Teilchen von der waBrigen Dispersion in die nicht-waB- 
rige Flussigkeit wandern. 

Auf dem Gebiet der chemischen Herstellung von Me- 
tallteilchen und/oder Teilchen von Metallverbindungen 
ist ein Verfahren bekannt, bei dem ein Metallsalz als 
Ausgangsmaterial in Wasser und/oder in einer mit Was- 
ser mischbaren Flussigkeit gelost wird und die erhaltene 
Losung mit einem geeigneten Mittel, z. B. einem Reduk- 
tionsmittel, einem Boridbildungsmittei, einem Sulfidbil- 
dungsmittel und einem Hydroxidbildungsmittel, behan- 
delt wird, wodurch Metallteilchen und/oder Teilchen 
von Metallverbindungen in Form einer Dispersion in 
Wasser und/oder in der mit Wasser mischbaren Flussig- 
keit gebildet werden. 

Metallteilchen und/oder Teilchen von Metallverbin- 
dungen in Form eines Verbundstoffs, in dem diese Teil- 
chen von einem anorganischen oder organischen festen 
Trager getragen werden, werden als Katalysatoren, 
elektronische Materialien, magnetische Aufzeichnungs- 
materialien, Gas-Sensor- Materialien und dgl. verwen- 
det. Ferner werden Metallteilchen und/oder Teilchen 
von Metallverbindungen in Form eines Verbundstoffs, 
bei dem diese Teilchen in einem organischen Harz di- 
spergiert sind, als elektrisch leitende Pasten und dgL 
verwendet Jedoch konnen in beiden Fallen verschiede- 
ne Nachteile auftreten, wenn die Metallteilchen und/ 
oder Teilchen von Metallverbindungen Wasser enthal- 
ten. Ferner ist es bekannt, daB die Wasser enthaltenden 
Metallteilchen und/oder Teilchen von Metallverbindun- 
gen bei Verwendung als Pigment fur eine anorganische 
Fritte eine Beeintnichtigung des Farbtons der Fritte 
hervorrufen konnen. 

Ein weiteres herkommliches Verfahren zur Herstel- 
lung von Metallteilchen und/oder Teilchen von Metall- 
verbindungen, die in einer mit Wasser nicht-mischbaren, 
nicht-waBrigen Flussigkeit dispergiert sind, besteht im 
sogenannten In-Gas-Verdampfungsverfahren. Ein Bei- 
spiel fur dieses Verfahren umfaBt die Verdampfung ei- 
nes Metalls durch Erwarmen in einer Heliumatmospha- 
re bei 10 bis 50 Torr, Ableiten des erhaltenen Metall- 
dampfes mit Hilfe von Argongas, Vermischen des Me- 
talldampfes mit einem nicht-waBrigen Flussigkeits- 
dampf im Verlauf der Ableitung des Metalldampfes, 
Kondensieren des erhaltenen Gemisches in einer kalten 
Falle von flUssigem Stickstoff und anschlieBend Schmel- 
zen des erhaltenen Kondensats durch Erwarmen, wo- 
durch man eine Dispersion von metallischen Teilchen 
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erhalt. Dieses Verfahren ist jedoch insofern nachteilig, 
als teure Einrichtungen erforderlich sind und der Ver- 
brauch an Energie, wie Elektrizitat, hoch ist Ferner wird 
bezuglich dieses Verfahrens von N. Satoh und K. Kjmu- 
5 ra, The Bulletin of Chemical Society of Japan" B<L 62 
(1989), S. 1758 — 1763 angegeben, daB bei Verwendung 
von n-Hexan als nicht-waBriger Flussigkeit bei samtli- 
chen Metalltypen Metallteilchen aggregieren und aus- 
fallen, wodurch es bei dem Verfahren praktisch unmog- 
10 lich ist, eine nicht-waBrige Dispersion der metallischen 
Teilchen zu erhalten. Ferner kommt es bei fast samtli- 
chen Metalltypen bei Verwendung von Benzol als nicht- 
waBriger Flussigkeit zur Aggregation und Ausfallung 
von Metallteilchen, wodurch es praktisch unmoglicn 
15 wird, eine nicht-waBrige Dispersion von Metallteilchen 
zu erhalten. 

Ein weiteres Verfahren ist als Mikroemulsionsverfah- 
ren bekannt. Bei diesem Verfahren bildet ein olldsliches 
oberflachenaktives Mittel Mikroemulsionsteilchen von 
20 Umkehrmizellen in einer mit Wasser nicht-mischbaren, 
nicht-waBrigen Flussigkeit Es ist unvermeidlich, daB 
den erhaltenen Mikroemulsionsteilchen eine sehr gerin- 
ge Menge an Wasser einverleibt isu Die erhaltenen was- 
serhaltigen Mikroemulsionsteilchen werden in einer 
25 groBen Menge an nicht-waBriger Flussigkeit disper- 
giert. Ist in der sehr kleinen Wassermenge ein Edelme- 
tallsalz gelost, so ergibt sich bei Zugabe eines Reduk- 
tionsmittels eine Dispersion von Edelmetallteilchen 
und/oder Teilchen von Edelmetallverbindungen. Bei 
30 diesem Verfahren ist jedoch die zur Losung des Edelme- 
tallsalzes dienende Wassermenge zu gering, um eine 
Dispersion mit hoher Teilchenkonzentration zu erhal- 
ten. Ferner kann nicht verhindert werden, daB das Was- 
ser in Form von Mikroemulsionsteilen von Umkehrmi- 
35 zellen in eine nicht-waBrige Flussigkeit gelangt 

Ferner wurde in neuerer Zeit das sogenannte Metall- 
salz-Extraktionsverfahren angewandt. Bei diesem Ver- 
fahren wandert ein Edelmetallsalz aus einer waBrigen 
Losung in eine nicht-waBrige flussige Phase unter An- 
40 wendung eines Extraktionsverfahrens. AnschlieBend er- 
folgt eine Reduktion mit einem zu der waBrigen Phase 
gegebenen Reduktionsmittei, wodurch man eine nicht- 
waBrige Dispersion von Edelmetallteilchen erhalt. 
Jedoch hat dieses Verfahren den Nachteil, daB eine 
45 groBe Menge an Extraktionsmittel, die zur Losung in 
einer nicht-waBrigen Flussigkeit fahig ist, erforderlich 
ist. Es laBt sich nicht vermeiden, daB diese groBe Menge 
an Extraktionsmittel in der hergestellten, nicht-waBri- 
gen Dispersion von Edelmetallteilchen enthalten ist. Ei- 
50 ne Abtrennung des Extraktionsmittels von der erhalte- 
nen Dispersion ist schwierig. 

Wie vorstehend erwahnt, sind zwar nicht-waBrige Di- 
spersionen von Metallteilchen und/oder von Teilchen 
von Metallverbindungen von hohem Wert, jedoch ist 
55 ihre Herstellung schwierig. Daher besteht seit langer 
Zeit ein Bediirfnis, ein leicht durchfuhrbares Verfahren 
zur Herstellung einer nicht-waBrigen Dispersion, in der 
Metallteilchen und/oder Teilchen einer Metallverbin- 
dung gleichmaBig dispergiert sind, bereitzustellen. 
60 Angesichts dieser Schwierigkeiten wurden erfin- 
dungsgemaB umfassende und grundliche Untersuchun- 
gen mit dem Ziel zur Entwicklung eines Verfahrens zur 
Herstellung einer nicht-waBrigen Dispersion von Me- 
tallteilchen und/oder Teilchen einer Metallverbindung, 
65 die in einer mit Wasser nicht-mischbaren, nicht-waBri- 
gen Fltlssigkeit dispergiert sind, durchgefuhrt Wie vor- 
stehend erwahnt, kann die nicht-waBrige Disp rsion 
von M tallteilchen und/oder Teilchen. einer Metallver- 
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bindung in vorteilhafter Weise zur Herstellung von 
elektronischen Materialien, magnetischen Materialien, 
magnetischen Aufzeichnungsmaterialien, optischen Ma- 
terialien, Gas-Sensor-Materialien, katalytischen Mate- 
rialien, gesinterten Materialien und dgl verwendet wer- 5 
den. Als Ergebnis dieser Untersuchungen wurde uberra- 
schenderweise festgestellt, daB beim Kontaktieren einer 
waBrigen Dispersion von Metallteilchen und/oder von 
Teilchen einer Metallverbindung mit einer mit Wasser 
nicht-mischbaren, nicht-waBrigen Flussigkeit in Gegen- 10 
wart eines oberflachenaktiven Mittels und in Gegen- 
wart oder Abwesenheit eines wasserloslichen Salzes ei- 
ner anorganischen Saure und/oder eines wasserlosli- 
chen Salzes einer organischen Saure, die im wesentli- 
chen keine Oberflachenaktivitat besitzen (wobei bei 15 
Durchfuhrung des Kontakts der waBrigen Dispersion 
mit der nicht-waBrigen Flussigkeit in Abwesenheit des 
Salzes das Salz nach dem Kontaktieren zugesetzt wird), 
die Teilchen von der waBrigen Dispersion in die nicht- 
waBrige Flussigkeit wandern, wodurch man ein Zwei- 20 
phasengemisch aus einer waBrigen Phase, die im we- 
sentlichen frei von Teilchen ist, und einer nicht-waBri- 
gen Dispersionsphase, in der Metallteilchen und/oder 
Teilchen der Metallverbindung dispergiert sind, erhalt 
Die gewunschte, nicht-waBrige Dispersion kann aus 25 
dem Zweiphasengemisch isoliert werden. Beim erfin- 
dungsgemaBen Verfahren ist keine spezielle Ausriistung 
erforderlich. AuBerdem verlauft das Verfahren energie- 
sparend. Ferner lassen sich groBe Mengen der nicht- 
waBrigen Dispersion in einfacher Weise herstellen. 30 

Bei den herkommlichen Verfahren war es schwierig, 
eine nicht-waBrige Dispersion mit einer hohen Konzen- 
tration an Metallteilchen und/oder Teilchen der Metall- 
verbindung herzustellen. Im Gegensatz dazu laBt sich 
durch das erfindungsgemaBe Verfahren eine nicht-waB- 
rige Dispersion mit einer hohen Konzentration an Me- 
tallteilchen und/oder Teilchen der metallischen Verbin- 
dung herstellen, indem man den Anteil der nicht-waBri- 
gen Flussigkeit in bezug auf den Anteil der waBrigen 
Dispersion verringert oder indem man wiederholt die 
waBrige Dispersion mit der erhaltenen nicht-waBrigen 
Dispersion in Kontakt bringt. 

Somit wird erfindungsgemaB ein Verfahren zur Her- 
stellung einer nicht-waBrigen Dispersion von Metallteil- 
chen und/oder Teilchen einer Metallverbindung bereit- 
gestellt, das gekennzeichnet ist durch: 

1) Kontaktieren einer waBrigen Dispersion von 
Teilchen von mindestens einem Bestandteil aus der 
Gruppe Metalle und Metallverbindungen mit einer 
mit Wasser nicht-mischbaren, nicht-waBrigen Flus- 
sigkeit in Gegenwart eines oberflachenaktiven Mit- 
tels und in Gegenwart oder Abwesenheit von min- 
destens einem Salz aus der Gruppe wasserlosliche 
Salze von anorganischen Sauren und wasserlosli- 
che Salze von organischen Sauren, die im wesentli- 
chen keine Oberflachenaktivitat aufweisen, wobei 
bei Durchfuhrung des Kontaktes der waBrigen Di- 
spersion mit der nicht-waBrigen Flussigkeit in Ab- 
wesenheit des Salzes das Salz nach dem Kontaktie- 
ren zugesetzt wird, wodurch die Teilchen zur Wan- 
derung von der waBrigen Dispersion in die nicht- 
waBrige Flussigkeit unter Biidung eines Zweipha- 
sengemisches aus einer nicht-waBrigen Disper- 
sionsphase mit darin dispergierten Teilchen und ei- 
ner waBrigen Phase, die im wesentlichen frei von 
den Teilchen ist, veranlaBt werden, und 

2) Isolieren der nicht-waBrigen Dispersion aus dem 
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Zweiphasengemisch. 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren ist es erforder- 
lich, daB der Kontakt der waBrigen Dispersion von Teil- 
chen eines Metalls und/oder einer Metallverbindung 
mit einer mit Wasser nicht-mischbaren, nicht-waBrigen 
Flussigkeit in Gegenwart eines oberflachenaktiven Mit- 
tels und in Gegenwart oder Abwesenheit eines Salzes 
einer wasserloslichen anorganischen Saure und/oder ei- 
nes Salzes einer wasserloslichen organischen Saure, die 
im wesentlichen keine Oberflachenaktivitat aufweisen, 
durchgefuhrt wird. Bei Durchfuhrung des Kontaktes der 
waBrigen Dispersion mit der nicht-waBrigen Flussigkeit 
in Abwesenheit des Salzes ist es erforderlich, daB das 
Salz nach dem Kontakt zugesetzt wird. Der Kontakt der 
waBrigen Dispersion mit der nicht-waBrigen Flussigkeit 
laflt sich leicht durch Mischen unter Riihren oder durch 
Ultraschallbehandlung erreichen. Durch den Kontakt 
der waBrigen Dispersion mit der nicht-waBrigen Flus- 
sigkeit unter den vorerwahnten Bedingungen werden 
die Teilchen zur Wanderung von der waBrigen Disper- 
sion in die nicht-waBrige Flussigkeit veranlaBt, wodurch 
man ein Zweiphasengemisch aus einer nicht-waBrigen 
Dispersionsphase mit darin dispergierten Teilchen und 
einer waBrigen Phase, die im wesentlichen frei von Teil- 
chen ist, erhalt LaBt man das erhaltene Zweiphasenge- 
misch ruhig stehen, so trennt sich das Gemisch in eine 
Schicht aus einer nicht-waBrigen Dispersionsphase mit 
den darin dispergierten Teilchen und eine Schicht aus 
einer waBrigen Phase, die im wesentlichen frei von Teil- 
chen ist Durch Entfernen der Schicht der waBrigen Pha- 
se laBt sich eine nicht-waBrige Dispersion erhalten, in 
der die Teilchen gleichmaBig dispergiert sind Diese Di- 
spersion ist uber einen langen Zeitraum hinweg stabil. 
35 Als Dispersionsmedium fur die waBrige Dispersion 
wird iiblicherweise Wasser verwendet, jedoch kann ein 
polares Losungsmittel, wie Methylalkohol und Ethylal- 
kohol, in einem geringen Anteil enthalten sein, sofern 
das Losungsmittel die Nichtmischbarkeit der waBrigen 
40 Dispersion mit der mit Wasser nicht-mischbaren, nicht- 
waBrigen Flussigkeit nicht beeintrachtigt 

Die beim erfindungsgemaBen Verfahren einzusetzen- 
de waBrige Dispersion von Metallteilchen und/oder von 
Teilchen einer Metallverbindung kann auch ein oberfla- 
45 chenaktives Mittel und/oder ein organisches Polymeri- 
sat zur Dispersionsstabilisierung der waBrigen Disper- 
sion enthalten. Enthalt die waBrige Dispersion ein ober- 
flachenaktives Mittel zur Dispersionsstabilisierung, so 
kann dieses oberflachenaktive Mittel mindestens teil- 
50 weise als unerlaBliches oberflachenaktives Mittel bei 
der Stufe des Kontaktes der waBrigen Dispersion mit 
der nicht-waBrigen Flussigkeit dienen. Das zum Stabili- 
sieren der waBrigen Dispersion einzusetzende oberfla- 
chenaktive Mittel und organische Polymerisat werden 
55 nachstehend naher beschrieben. 

Beispiele fur erfindungsgemaB einzusetzende Metall- 
teilchen in der waBrigen Dispersion sind Teilchen von 
Gold, Silber, Platin, Rhodium, Palladium, Ruthenium, Iri- 
dium und Osmium. Die waBrige Dispersion von Metall- 
60 teilchen dieser Metalle laBt sich erhalten, indem man 
eine waBrige Losung eines Metallsalzes oder einer Me- 
tallverbindung, wie Goldchlorwasserstoffsaure, Silber- 
nitrat, Chlorplatinsaure, Rhodium(III)-chlorid. Palladi- 
umfllj-chlorid, Ruthenium(III)-chlorid, Salze von Chlo- 
65 riridiumsaure oder Osmium(VII)-oxid, einer Behand- 
lung mit einem Reduktionsmittel unterwirft 

Beispiele fur Reduktionsmittel, die zur Herstellung 
einer waBrigen Dispersion von Metallteilchen einzuset- 
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zen sind, sind Methanol, Ethanol, molekularer Wasser- 
stoff, Phosphor, Hydrazin, Natriumborhydrid, Citronen- 
saure, Natriumcitrat, Tanninsaure, Oxalsaure, Formal- 
dehyd und Natriumhydrogensulfit Anstelle einer Re* 
duktion mit den vorstehenden Mitteln kann die Reduk- 5 
tion der Metallsalze oder Metallverbindungen auch 
durch aktinische Strahlung oder Ultraschallbehandlung 
durchgefiihrt werden. 

Es ist bekannt dafl bei Reduktion eines Metallsalzes 
oder einer Metallverbindung in einer waBrigen Losung 10 
in Gegenwan eines kationischen oberflachenaktiven 
Mittels, wie Stearyltrimethylammoniumchlorid, eines 
anionischen oberflachenaktiven Mittels, wie Natrium- 
dodecylbenzolsulfonat, oder eines nicht-ionischen ober- 
flachenaktiven Mittels, wie Poly(ethylenglykol)-mono- 15 
p-nonylphenylether, eine waBrige Dispersion von Me- 
tallteilchen, in der die Teilchen stabil dispergiert sind, 
erhaltlich ist Die auf diese Weise erhaltene waBrige 
Dispersion von Metallteilchen kann ebenfalls im erfin- 
dungsgemaBen Verfahren eingesetzt werden. Der An- 20 
teil des in der waBrigen Dispersion enthaltenen oberfla- 
chenaktiven Mittels kann 0,001 bis 2 Gew.-%, bezogen 
auf das Gewicht des Wassers in der waBrigen Disper- 
sion, betragen. 

Es ist bekannt daB bei Reduktion eines Metallsalzes 25 
oder einer Metallverbindung in einer waBrigen Losung 
in Gegenwart eines organischen Polymerisats mit einer 
Schutzkolloidwirkung eine waBrige Dispersion von Me- 
tallteilchen, in der die Teilchen stabil dispergiert sind, 
erhaltlich ist. Die auf diese Weise erhaltene waBrige 30 
Dispersion, in der die Metallteilchen im wesentiichen 
einzeln und unabhangig voneinander durch das organi- 
sche Polymerisat geschutzt sind, kann ebenfalls im erfin- 
dungsgemaBen Verfahren verwendet werden. Das orga- 
nische Polymerisat kann in einem Anteil von 0,01 bis 35 
500, angegeben als Molverhaltnis der das organische 
Polymerisat bildenden Monomereinheiten zu den Me- 
tallatomen der Metallteilchen und/oder der Metallver- 
bindungsteilchen, verwendet werden. 

Die TeilchengroBe der auf diese Weise erhaltenen 40 
Metallteilchen liegt im Bereich von 1 nm bis 1 u,m. Hin- 
sichtlich der Konzentration der Teilchen gibt es keine 
speziellen Beschrankungen. Vorzugsweise liegt die 
Konzentration jedoch in dem Bereich, in dem die waBri- 
ge Dispersion der Metallteilchen stabil ist 45 

Beispiele fur Teilchen von Metallverbindungen in der 
erfindungsgemaB verwendeten Dispersion von Metall- 
verbindungsteilchen sind Teilchen von Metallboriden, 
Metallsulfiden, Metallhydroxiden und Metailoxiden. 
Hinsichtlich der Metallarten gibt es keine speziellen Be- 50 
schrankungen. Bevorzugte Beispiele fur derartige Me- 
talle sind Eisen, Nickel, Kobalt, Cadmium, Kupfer, Bari- 
um, Aluminium, Indium, Zinn, Titan, Tantal, Silicium und 
Zirkonium. 

Die waBrige Dispersion der Metallverbindungsteil- 55 
chen laBt sich nach einem herkommlichen Verfahren 
erhalten, bei dem eine waBrige Losung eines Metallsal- 
zes oder Metallalkoxids entsprechend der gewunschten 
Metallart beispielsweise mit einem Boridbildungsmittel, 
einem Sulfidbildungsmittel oder einem Hydroxidbil- 60 
dungsmittel behandelt wird. Beispielsweise laBt sich ei- 
ne waBrige Dispersion von Teilchen eines Metallborids, 
z. B. Nickelborid, Kobaltborid, Eisenborid oder Zirkoni- 
umborid, durch Behandeln einer Losung eines dem ge- 
wunschten Metall entsprechenden Metallsalzes mit ei- 65 
nem Boridbildungsmittel, wie N atrium tetrahydroborat 
oder Kaliumtetrahydroborat, erhalten. Eine waBrige Di- 
spersion von Teilchen ein s Metallsulfids, wie Kupf r- 
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sulfid, Kobaltsulfid, Nickelsulfid oder Cadmiumsulfid, 
laBt sich durch Behandeln einer waBrigen Losung eines 
dem gewunschten Metal! entsprechenden Metallsalzes 
mit einem Sulfidbildungsmittel, wie Natriumthiosuifat, 
Natriumsulfid, Ammoniumsulfid, Schwefelwasserstoff 
oder Zirkoniumsulfid, erhalten. Eine waBrige Dispersion 
von Teilchen eines Metallhydroxids, wie Eisenhydroxid, 
Aluminiumhydroxid, Indiumhydroxid, Zinnhydroxid und 
Titanhydroxid, laBt sich erhalten, indem man eine waBri- 
ge Losung eines dem gewunschten Metall entsprechen- 
den Metallsalzes oder Metallalkoxids einer Hydrolyse- 
behandlung unterwirft Eine waBrige Dispersion von 
Teilchen eines Metalloxids, wie Magnetic Ferrit, Tantal- 
oxid oder Zirkoniumoxid, laBt sich erhalten, indem man 
Natriumhydroxid zu einer Losung eines dem gewunsch- 
ten Metall entsprechenden Metallsalzes zugibt, um die 
Losung alkalisch zu machen,und anschlieBend die erhal- 
tene alkalische Losung einer Warmealterung unterwirft 
Eine waBrige Dispersion von Teilchen eines anderen 
Metalloxidtyps, z. B. von Bariumtitanat, laBt sich erhal- 
ten, indem man Bariumalkoxid und Titanalkoxid in ei- 
nem Alkohol lost und die erhaltene Losung mit Wasser 
verse tzt 

Die TeilchengroBe der auf diese Weise erhaltenen 
Metallverbindungsteilchen in der waBrigen Dispersion 
liegt im Bereich von 1 nm bis 3 |im. Hinsichtlich der 
Teilchenkonzentration gibt es keine speziellen Be- 
schrankungen, Vorzugsweise liegt die Konzentration je- 
doch in einem solchen Bereich, daB die waBrige Disper- 
sion der Metallverbindungsteilchen stabil ist. 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren gibt es hinsicht- 
lich der Typen der nicht-waBrigen Fliissigkeiten, die mit 
einer waBrigen Dispersion von Metallteilchen und/oder 
Metallverbindungsteilchen in Kontakt zu bringen sind, 
keine speziellen Beschrankungen, sofern die nicht-waB- 
rigen Fliissigkeiten mit Wasser nicht-mischbar sind. Be- 
vorzugte Beispiele fur nicht-waBrige Fliissigkeiten sind 
Chloroform, Cyclohexan, Benzol, n-Hexan, Diethylet- 
her, Methylisobutylketon, Tetrachlorkohlenstoff, Me- 
thylenchlorid, Essigsaureethylester, Petrolether und Sili- 
konol. 

Beispiele fur erfindungsgemaB einzusetzende ober- 
flachenaktive Mittel sind anionische oberflachenaktive 
Mittel, kationische oberflachenaktive Mittel und nicht- 
ionogene oberflachenaktive Mittel. Beispiele fur anioni- 
sche oberflachenaktive Mittel sind Alkalimetallsalze 
von Fettsauren, hohere Alkoholsulfatester und Alkali- 
metallsalze von Alkylbenzolsulfonsauren. Beispiele fur 
kationische oberflachenaktive Mittel sind primare bis 
tertiare Aminsalze, quaternare Ammoniumsalze und 
Pyridiniumsalze, die jeweils eine Alkylkette aufweisen. 
Beispiele fur nicht-ionogene oberflachenaktive Mittel 
sind Ester von mehrwertigen Alkoholen mit einer Fett- 
saure und Ethylenoxid-Polymerisationsaddukte. Gege- 
benenfalls konnen amphotere oberflachenaktive Mittel 
und ollosliche oberflachenaktive Mittel verwendet wer- 
den. Beispiele fiir amphotere oberflachenaktive Mittel 
sind Mittel vom Sulfobetaintyp, Betaintyp und Amino- 
sauretyp. Beispiele fiir ollosliche oberflachenaktive Mit- 
tel sind quaternare Ammoniumsalze mit mindestens 
zwei langen Alkylketten und Addukte einer Sulfonsau- 
regruppe an einen Diester von Bernsteinsaure mit ei- 
nem hoheren AlkohoL Von den vorerwahnten Typen 
von oberflachenaktiven Mitteln werden anionische und 
kationische oberflachenaktive Mittel besonders bevor- 
zugt 

Beispiele fur erfindungsgemaB einzusetzende wasser- 
losliche Salze von anorganischen Sauren und/oder Sal- 
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ze von organischen Sauren, die im wesentiichen keine 
Oberflachenaktivitat aufweisen, sind wasserl6sliche Sul- 
fate, Halogenide, Acetate, Nitrate, Carbonate, Citrate 
und Tartrate von Ammonium, Lithium, Natrium, Kali- 
urn, Magnesium, Calcium, Strontium, Barium, Alumini- 
um, Lanthan und dgl. 

Hinsichtlich der erfindungsgemaB zu verwendenden 
Typen von organischen Polymerisaten, die zur Disper- 
sionsstabilisierung einer waBrigen Dispersion von Me- 
tallteilchen und/oder Metallverbindungsteilchen ver- 
wendet werden konnen, gibt es keine speziellen Be- 
schrankungen, sofern die Polymerisate eine Schutzkol- 
loidwirkung besitzen. Bevorzugte Beispiele ftir organi- 
sche Polymerisate sind Poly-(N-vinyl-2-pyrrolidon), 
Poly-(vinylalkohol), Copolymerisate von N- Vinyl-2-pyr- 
roiidon mit Acrylamid oder Methylacrylat, Poly-(me- 
thylvinylether), Gelatine, Natriumcasein, Gummi arabi- 
cum und dgl. 

Das Zahlenmittel des Molekulargewichts der organi- 
schen Polymerisate im Schutzpolymerisat liegt im Be- 
reich von 3000 bis 1 000 000. 

Das Verfahren zur Herstellung einer waBrigen Di- 
spersion von Metallteilchen und/oder Metallverbin- 
dungsteilchen laBt sich auf herkommliche Weise durch- 
fuhren, beispielsweise gemaB dem in "Shin-Jikken Kaga- 
ku Koza w (Lecture of New Experimental Chemistry), Bd 
18 "ICaimen to Koroido" (Interface and Colloid), S. 
319 — 340, Herausgeber Nippon Kagakukai (The Chemi- 
cal Society of Japan), veroffentlicht von Maruzen, Japan 
(1977)durchfuhren. 

Ferner laBt sich eine waBrige Dispersion von Metall- 
teilchen, in der der Dispersionszustand der Teilchen 
durch Zugabe eines oberflachenaktiven Mittels stabili* 
siert ist, gemaB einem herkommlichen Verfahren her- 
stellen, beispielsweise gemaB dem von Y. Nakao und K. 
Kaeriyama, "Journal of Colloid and Interface Science", 
Bd. 110, Nr. 1, S. 82-87, Japan (Marz 1986) beschriebe- 
nen Verfahren. 

Eine waBrige Dispersion von Metallteilchen, in der 
die Dispersion durch Zugabe eines organischen Polyme- 
risats mit einer Schutzkolloidwirkung stabilisiert ist, laBt 
sich gemafl einem herkommlichen Verfahren herstellen, 
beispielsweise gemaB dem von H. Hirai, "Journal of Ma- 
cromolecular Science-Chemistry", Bd. A 13, Nr. 5, S. 
633-649 (1979) beschriebenen Verfahren. 

Unter den waBrigen Dispersionen von Metallteilchen 
und/oder Metallverbindungsteilchen, die in einer was- 
serloslichen, nicht-waBrigen Flussigkeit, wie Methanol, 
oder in einem Gemisch aus einer derartigen wasserlosli- 
chen, nicht-waBrigen Flussigkeit und Wasser hergestellt 
werden, gibt es waBrige Dispersionen (in denen die Teil- 
chendispersion im allgemeinen mit Hilfe eines oberfla- 
chenaktiven Mittels und/oder eines organischen Poly- 
merisats stabilisiert ist), die einer Behandlung zur Ent- 
fernung der wasserloslichen, nicht-waBrigen Flussigkeit 
unter maBigen Bedingungen (beispielsweise durch De- 
stination bei Raumtemperatur unter vermindertem 
Druck) unterworfen werden konnen, wonach sich die 
Zugabe von Wasser anschlieBt, so daB eine waBrige 
Dispersion, die frei von der wasserloslichen, nicht-waB- 
rigen Flussigkeit ist, erhalten werden kann. Derartige 
waBrige Dispersionen, die stabil sind, lassen sich leicht 
gemaB den vorerwahnten Verfahren von Nakoa et al. 
und Hirai herstellea 

Die Teilchenkonzentration der waBrigen Dispersion 
von Metallteilchen und/oder Metallverbindungsteilchen 
liegt im Bereich von 0,005 bis 100 mMol/Liter, angege- 
ben in Metallatomen, und im allg meinen im Bereich 



von 0,02 bis 70 mMol/Liter. Jedoch werden hohere Teil- 
chenkonzentrationen bevorzugt. 

Bei der praktischen Durchfuhrung des erfindungsge- 
maflen Verfahrens wird beispielsweise eine vorbe- 
5 stimmte Menge einer waBrigen Dispersion von Metall- 
teilchen und/oder Metallverbindungsteilchen entnom- 
men und mit einem oberflachenaktiven Mittel in einer 
Menge von 0,01 bis 5 Gew.-% und vorzugsweise von 
0,05 bis 0,5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Was- 

io sers der waBrigen Dispersion, versetzt Die erhaltene 
waBrige Dispersion wird mit einer nicht-waBrigen Flus- 
sigkeit in einer Volumenmenge des 0,01- bis 50fachen 
und vorzugsweise des 0,05- bis lOfachen der Menge der 
waBrigen Dispersion versetzt, wonach 15 Minuten bis 

15 8 Stunden und vorzugsweise 2 bis 6 Stunden unter Run- 
ren gemischt wird, wodurch die nicht-waBrige Flussig- 
keit in der waBrigen Dispersion oder umgekehrt, unter 
Emulgierung dispergiert werden. In diesem Fall wird die 
Temperatur vorzugsweise konstant im Bereich von 0 bis 

20 90° C und insbesondere von 20 bis 60° C gehalten. An- 
schlieBend wird ein wasserlosliches Salz einer anorgani- 
schen Saure und/oder ein wasserlosliches Salz einer or- 
ganischen Saure, die im wesentiichen keine Oberfla- 
chenaktivitat aufweisen, in einer Menge von 0,005 bis 

25 30Gew.-% und vorzugsweise von 0,01 bis 15Gew.-%, 
bezogen auf das Gewicht des Wassers der waBrigen 
Dispersion, zugesetzt, wonach 30 Sekunden bis 30 Mi- 
nuten und vorzugsweise 1 bis 2 Minuten geriihrt wird. 
Somit wandern im wesentiichen samtliche Teilchen aus 

30 der waBrigen Phase in die nicht-waBrige flussige Phase. 
AnschlieBend laBt man das erhaltene Gemisch 2 Stun- 
den bis 2 Tage ruhig stehen, wodurch man eine Phasen- 
trennung in eine nicht-waBrige flussige Phase mit darin 
dispergierten Teilchen und eine waBrige Phase, die im 

35 wesentiichen frei von den Teilchen ist, erreicht. Sodann 
kann die nicht-waBrige Flussigkeit mit den darin disper- 
gierten Teilchen mit Hilfe eines Scheidetrichters oder 
durch Absaugen der nicht-waBrigen fliissigen Phase ab- 
getrennt und isoliert werden. Die Gesamtheit oder der 

40 GroBteil des organischen Polymerisats ist in aggregier- 
ter Form in einem Phasengrenzbereich zwischen der 
waBrigen und der nicht-waBrigen, fliissigen Phase vor- 
handen. Daher kann das aggregierte organische Poly- 
merisat leicht entfernt werden. Sind in der waBrigen 

45 Suspension ein Reduktionsmittel, ein Boridbildungsmit- 
tel, ein Hydroxidbildungsmittel oder ein Reaktionspro- 
dukt davon vorhanden, so ist die Gesamtheit oder ein 
GroBteil dieses Mittels in gelostem Zustand in der waB- 
rigen Phase oder in Form eines Verbundstoffs des Mit- 

50 tels mit dem aggregierten organischen Polymerisat und 
dergL vorhanden. Was das oberflachenaktive Mittel be- 
trifft, ist festzustellen, daB in den meisten Fallen ein Teil 
des verwendeten oberflachenaktiven Mittels in aggre- 
gierter Form in einem Phasengrenzbereich zwischen 

55 der waBrigen Phase und der nicht-waBrigen, fliissigen 
Phase vorhanden ist, wahrend der restliche Teil in der 
nicht-waBrigen, fliissigen Phase vorliegt In einigen Fal- 
len, z. B. bei Verwendung von Magnesiumchlorid als 
wasserlosliches anorganisches Salz, liegt jedoch im we- 

60 sentlichen das gesamte oberflachenaktive Mittel in der 
nicht-waBrigen, flussigen Phase mit den darin disper- 
gierten Teilchen vor. 

Wie vorstehend erwahnt, ist es beim erfindungsgema- 
Ben Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen Di- 

65 spersion von Metallteilchen und/oder Metallverbin- 
dungsteilchen bevorzugt, daB eine nicht-waBrige Flus- 
sigkeit und ein oberflachenaktives Mittel nacheinander 
zu einer waBrigen Dispersion mit darin dispergierten 
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Metallteilchen und/oder Metallverbindungsteilchen ge- 
geben wird, wobei geriihrt wird, um das Gemisch homo- 
gen zu emulgieren. AnschlieBend werden ein wasserlds- 
liches Salz einer anorganischen Saure und/oder ein was- 
serlosliches Salz einer organischen Saure, die irn we- 5 
sentlichen keine Oberflachenaktivitat aufweisen, unter 
Riihren zu der Emulsion gegeben. Wie in den nachste- 
henden Beispielen 2 und 40 gezeigt, ist es jedoch rnog- 
lich, daB ein wasserlosliches Salz einer anorganischen 
Saure und/oder ein wasserlosliches Salz einer organi- 10 
schen Saure, die im wesentlichen keine Oberflachenakti- 
vitat aufweisen, gleichzeitig mit der Zugabe der waBri- 
gen Dispersion der Teilchen zu der nicht-wafirigen Flus- 
sigkeit zugesetzt werden. Das wasserlosliche Salz der 
anorganischen Saure und/oder das wasserlosliche Salz 15 
der organischen Saure, die im wesentlichen keine Ober- 
flachenaktivitat aufweisen, konnen in fester Form, Pul- 
verform. in Form einer waBrigen Losung davon oder in 
Form einer Losung in einem polaren Medium, wie Me- 
thanol, zugesetzt werden. Diesbezuglich ist darauf hin- 20 
zuweisen, daB, wie in den Vergleichsbeispielen 3 und 7 
gezeigt, bei vorheriger Zugabe eines wasserloslichen 
Salzes einer anorganischen Saure und/oder eines was- 
serloslichen Salzes einer organischen Saure, die im we- 
sentlichen keine Oberflachenaktivitat aufweisen, zu der 25 
waBrigen Dispersion der Teilchen die Teilchen in nach- 
teiliger Weise zur Aggregation neigen. 

Enthalt eine waBrige Dispersion von Metallteilchen 
und/oder Metallverbindungsteilchen ein oberflachenak- 
tives Mittel als Dispersionsstabilisator, so stellt das in 30 
der waBrigen Dispersion enthaltene oberflachenaktive 
Mittel einen Teil oder die Gesamtheit des oberflachen- 
aktiven Mittels dar, das zu dem Zeitpunkt des Kontak- 
tes der waBrigen Dispersion mit der mit Wasser nicht- 
mischbaren, nicht-waBrigen Fliissigkeit vorhanden sein 35 
muB. Wenn daher die Menge des oberflachenaktiven 
Mittels zum Emulgieren des Gemisches der waBrigen 
Dispersion und der mit Wasser nicht-mischbaren, nicht- 
waBrigen Fliissigkeit ausreicht, so ist es nicht mehr er- 
forderlich, zum Zeitpunkt des Kontaktes der waBrigen 40 
Dispersion mit der mit Wasser nicht-mischbaren, nicht- 
waBrigen Fliissigkeit weiteres oberflachenaktives Mit- 
tel zuzusetzen. Liegt jedoch der Anteil des in der waBri- 
gen Dispersion enthaltenen oberflachenaktiven Mittels 
unter 0,01 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Was- as 
sers der waBrigen Dispersion, so ist es bevorzugt, daB 
bei Durchfuhrung des Kontaktes der waBrigen Disper- 
sion mit der nicht-waBrigen Fliissigkeit das oberflachen- 
aktive Mittel zum Kontaktierungssystem in einer sol- 
chen Menge zugesetzt wird, daB sich eine Gesamtmen- 50 
ge des oberflachenaktiven Mittels von 0,01 bis 
5 Gew.-°/o und vorzugsweise von 0,05 bis 0,5 Gew.-%, 
bezogen auf das Gewicht des Wassers der waBrigen 
Dispersion, ergibt. 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren laBt sich unter 55 
Verwendung einer mit Wasser nicht-mischbaren, nicht- 
waBrigen Fliissigkeit in einem Anteil, der kleiner als der 
Anteil der waBrigen Dispersion von Metallteilchen und/ 
oder Metallverbindungsteilchen ist, eine nicht-waBrige 
Dispersion von Metallteilchen und/oder Metallverbin- «> 
dungsteilchen mit einer im Vergleich zu der waBrigen 
Dispersion hoheren Teilchenkonzentration erhalten. 
Der Anteil der einzusetzenden nicht-waBrigen Fliissig- 
keit laBt sich gemaB der gewunschten Teilchenkonzen- 
tration in der nicht-waBrigen Dispersion, die iiblicher- 65 
weise das 1,5- bis 15fache der Teilchenkonzentration der 
waBrigen Dispersion betragt, festlegen. 

Wie vorstehend erwahnt, wird beim erfindungsgema- 
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Ben Verfahren die waBrige Dispersion von Metallteil- 
chen und/oder Metallverbindungsteilchen mit der mit 
Wasser nicht-mischbaren, nicht-waBrigen Fliissigkeit 
unter den vorerwahnten Bedingungen in Kontakt ge- 
bracht, wodurch die Teilchen zu einer Wanderung von 
der waBrigen Dispersion in die nicht-waBrige Fliissig- 
keit veranlaBt werden und man ein Zweiphasengemisch 
aus einer nicht-waBrigen Dispersionsphase mit darin di- 
spergierten Teilchen und einer waBrigen Phase, die im 
wesentlichen frei von den Teilchen ist, erhalt Anschlie- 
Bend wird die nicht-waBrige Dispersion aus dem Zwei- 
phasengemisch isoliert. Eine weitere Ausfiihrungsform 
des erfindungsgemaBen Verfahrens besteht in der Wie- 
derholung der vorerwahnten Vorgehensweise, mit der 
Ausnahme, daB die erhaltene, nicht-waBrige Dispersion 
mit darin dispergierten Teilchen anstelle der mit Wasser 
nicht-mischbaren, nicht-waBrigen Fliissigkeit verwen- 
det wird, wodurch man eine nicht-waBrige Dispersion 
von Metallteilchen und/oder Metallverbindungsteilchen 
mit einer Teilchenkonzentration erhalt, die hdher ist als 
in der kontaktierenden, bereits Teilchen enthaltenden 
nicht-waBrigen Dispersion. Auf diese Weise lassen sich 
nacheinander immer konzentriertere nicht-waBrige Di- 
spersionen erhalten. Die Konzentration der endgiiltigen 
nicht-waBrigen Dispersion kann das 1,5- bis 15fache der 
Teilchenkonzentration der waBrigen Dispersion betra- 
gen. Auf diese Weise ergeben sich Teilchen in der nicht- 
waBrigen Dispersion, die gleich oder verschieden von 
den Teilchen der mit der nicht-waBrigen Dispersion in 
Kontakt zu bringenden waBrigen Dispersion sind. Auf 
diese Weise laBt sich eine nicht-waBrige Dispersion von 
Metallteilchen und/oder Metallverbindungsteilchen 
entsprechend den Teilchen der waBrigen Dispersion 
und den Teilchen der kontaktierenden, nicht-waBrigen 
Flussigkeit mit bereits darin dispergierten Teilchen er- 
halten. 

Die GroBe der Teilchen, die in der erfindungsgemaB 
erhaltenen nicht-waBrigen Dispersion dispergiert sind, 
entspricht im wesentlichen der GroBe der Teilchen der 
waBrigen Dispersion. Die Teilchen sind in der erhalte- 
nen nicht-waBrigen Dispersion gleichmaBig dispergiert. 
Die Teilchenkonzentration der erhaltenen nicht-waBri- 
gen Dispersion liegt im Bereich von 0,05 bis 500 mMol/ 
Liter, angegeben als Metallatome. 

Wie bereits erwahnt, ist darauf hinzuweisen, daB bei 
Vorliegen der mit Wasser nicht-mischbaren, nicht-waB- 
rigen Dispersion von Metallteilchen und/oder Metall- 
verbindungsteilchen und der waBrigen Phase in zwei 
getrennten Phasen die Gesamtheit oder ein GroBteil 
der Additive, wie Poiymerisate, Reduktionsmittel, Bo- 
ridbildungsmittel, Sulfidbildungsmittel, Hydroxidbil- 
dungsmittel und Reaktionsprodukte davon, die in der 
waBrigen Phase zu verteilen sind, in zahlreichen Fallen 
in gelostem Zustand in der waBrigen Phase oder in ag- 
gregierter Form in einem Phasengrenzbereich zwischen 
der nicht-waBrigen flussigen Phase und der waBrigen 
Phase vorliegen. Dies erleichtert die Abtrennung der 
Additive von der nicht-waBrigen flussigen Phase. 

Nachstehend wird die Erfindung anhand von Beispie- 
len und Vergleichsbeispielen naher erlautert 

In den Beispielen wird die Teilchenkonzentration ei- 
ner Dispersion von Metallteilchen und/oder Metallver- 
bindungsteilchen nach folgendem Verfahren gemessen. 

1) Im Fall einer schwarzstichig-braunen Dispersion 
von Metallteilchen und/oder Metallverbindungsteilchen 
(was haufig auftritt): 

Dispersionen von Metallteilchen und/oder Metallver- 
bindungst ilchen mit unterschiedlichen Konzentratio- 
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nen an Metallteilchen und/oder Metallverbindungsteil- 
chen werden hergestellt Die Dispersionen werden ein- 
zeln der Absorptionsspektroskopie im UV-sichtbaren 
Bereich unterworfen. Dabei laBt sich eine gute lineare 
Beziehung zwischen der Konzentration der Metallteil- 
chen und/oder Metallverbindungsteilchen der Disper- 
sion und der Differenz der Absorptionswerte bei 
500 nm und 700 nm feststellen. Zur Erstellung einer 
Eichkurve wird auf die vorstehende Beziehung die Me- 
thode der kleinsten Fehlerquadrate angewandt Die zu 
messende Probe wird der Absorptionsspektroskopie im 
UV-sichtbaren Bereich unterworfen. Dabei wird die 
Differenz der Absorptionwerte bei 500 nm und 700 nm 
errnittelt Aus diesem Wert wird die Konzentration der 
in der vorerwahnten Dispersion enthaltenen Metallteil- 
chen und/oder Metallverbindungsteilchen unter Bezug- 
nahme auf die Eichkurve errnittelt 

2) Im Fall einer Dispersion von gefarbten Teilchen, 
die charakteristische Absorptionen zeigen: 

Goldteilchen 

Die Konzentration an Goldteilchen in einer Disper- 
sion wird auf die gleiche Weise wie im vorstehenden 
Abschnitt (1 ) gemessen, mit der Abanderung, daB eine 
Eichkurve unter Zugrundelegung der Absorption bei 
520 nm aufgestellt wird. Diese Absorption wird gemes- 
sen, indem man als Basislinie eine an die untersten Be- 
reiche von beiden Seiten der charakteristischen Absorp- 
tionsbande (460 nm— 630 nm) der Dispersion der Gold- 
teilchen im UV-sichtbaren Absorptionsspektrum ange- 
legte Tangente nimmt 

Silberteilchen (unter EinschluB von Silberteilchen, 
deren Dispersionszustand mit einem ' 
oberflachenaktiven Mittel und einem 
Schutzpolymerisat stabilisiert ist) 

Die Konzentration an Silberteilchen in einer Disper- 
sion wird auf die gleiche Weise wie im vorstehenden 
Abschnitt (1) gemessen, mit der Abanderung, daB eine 
Eichkurve unter Heranziehung der Absorption bei 
400 nm aufgestellt wird. Dieser Absorptionswert wird 
gemessen, indem man als Basislinie eine an die unteren 
Bereiche von beiden Seiten der charakteristischen Ab- 
sorptionsbande (320 nm— 700 nm) der Dispersion der 
Silberteilchen im UV-sichtbaren Absorptionsspektrum 
angelegte Tangente nimmt. 

3) Im Fall von Metallverbindungsteilchen in einer Di- 
spersion werden die Teilchen unter Bildung einer L6- 
sung von Metallionen gelost Sodann erfolgt die Mes- 
sung der Metallionenkonzentration in der Losung. Auf 
diese Weise laBt sich die Konzentration der Metallver- 
bindungsteilchen in der Dispersion feststellen. 

Magnetitteilchen 

Eine vorbestimmte Aliquotmenge wird aus einer hef- 
tig geruhrten Dispersion von Magnetitteilchen entnom- 
men. Die Probe der Magnetitteilchendispersion wird 
mit einer geringen Menge an konzentrierter Salzsaure 
versetzt, wodurch die Magnetitteilchen zersetzt werden 
und die Dispersion in eine Losung ubergefuhrt wird. 
Von der erhaltenen waBrigen Losung von Eisenionen 
werden 2 ml entnommen und mit 2 ml einer 
10gew.-°/oigen waBrigen Hydroxylamin-hydrochlorid- 
Losung versetzt Man laBt das erhaltene Gemisch 
1 Stunde bei 60° C ruhig stehen. Eine quantitative Ana- 



lyse auf Fe(III)-Ionen wird durch Kolorimetrie unter 
Verwendung von 1,10-PhenanthroIin durchgefiihrt Auf 
diese Weise erhalt man die Eisenkonzentration der ur- 
sprunglichen Dispersion von Magnetitteilchen. Die Ma- 
5 gnetitkonzentration der Magnetitteilchendispersion 
wird aus der ermittelten Eisenkonzentration berechnet 
Die TeilchengroBenverteilung laBt sich durch - einen 
Variationskoeffizienten (%) wiedergeben, der durch die 
Formel 

10 



15 definiert ist, wobei x die durchschnittliche Teilchengro- 
Be und a die Standardabweichung bedeuten. In den 
nachstehend beschriebenen Beispielen wird jeweils der 
Variationskoeffizient angegeben. Aus den in den Bei- 
spielen angegebenen Werten ist ersichtlich, daB die Teil- 

20 chen in der erfindungsgemaBen nicht-waBrigen Disper- 
sion auBerst gleichmaBig dispergiert sind. 

Beispiel 1 

25 6,06 mg (0,0147 mMoI)Goldchlorwasserstoffsaure-te- 
trahydrat (HAUCI4-4H2O, hergestellt und vertrieben 
von der Firma Wako Pure Chemical Industries, Ltd., . 
Japan) werden in 50 ml destilliertem Wasser gelost Die 
erhaltene Losung wird in einem 100 ml fassenden Kol- 

30 ben, der mit einem RuckfluBkuhler ausgerustet tst, er- 
warmt Sodann wird 1 ml destilliertes Wasser, in dem 
0,01 g (0,0387 mMol) Trinatriumcitrat-dihydrat (NaO- 
COCH 2 C(OHXCOONa)CH2COONa * 2H 2 0, Reagen- 
zienqualitat (purissimum) hergestellt und vertrieben von 

35 der Firma Kanto Chemical Co., Ltd., Japan) gelost ist, 
zugesetzt Man erhalt eine rote, gleichmaBige, waBrige 
Dispersion von Goldteilchen mit einer Konzentration 
von 0,288 mMol Au/Liter. Eine Aliquotmenge der waB- 
rigen Dispersion der Goldteilchen wird zur Herstellung 

40 einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm ge- 
trocknet. Die feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es laBt 
sich feststellen, daB der Dispersionszustand der Gold- 
teilchen gut ist und der durchschnittliche Durchmesser 

45 der Goldteilchen 14,7 nm betragt, wobei der Variations- 
koeffizient einen Wert von 11,6% hat Diese waBrige 
Dispersion von Goldteilchen ist stabil und zeigt auch 
nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten bei 
Raumtemperatur keine Veranderung des Dispersions- 

50 zustands. 

25 ml der vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion 
von Goldteilchen werden zu 25 ml Cyclohexan gegeben. 
AnschlieBend werden 0,025 g Natriumoleat 
(CH3(CH 2 )7CH = CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 

55 tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co„ Ltd., Japan) als oberflachenaktives 
Mittel zugesetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stun- 
den geruhrt Vor der Zugabe des Natriumoleats zum 
Gemisch aus dem Cyclohexan und der waBrigen Gold- 

60 dispersion lassen sich groBe Tropfen im Gemisch beob- 
achtea Auch nach dem Ruhren ist das Gemisch hetero- 
gen. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt jedoch 
eine Emulgierung unter Bildung eines homogenen Ge- 
misches. AnschlieBend werden 2,5 g Natriumchlorid zu- 

65 gesetzt und eingeruhrt. 

Nach dem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden 
ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich in eine untere 
Schicht aus einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen 
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Phase und eine obere Schicht aus einer roten Cyclohex- 
anphase mit darin gleichmaBig dispergierten Goldteil- 
chen. Rot gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mittels werden in einem Phasengrenzbereich zwischen 
der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase beobach- 
tet Diese flussigen Phasen werden in einen Scheidet- 
richter gegeben. Die Cyclohexanphase mit darin disper- 
gierten Goldteilchen wird abgetrennt Die auf diese 
Weise abgetrennte Cyclohexandispersion weist eine 
Konzentration an Goldteilchen von 0,274 mMol Au/Li- 
ter auf. Eine Aliquotmenge der Cyclohexandispersion 
von Goldteilchen wird zur Herstellung einer festen 
Testprobe auf einem FCohlenstoffilm getrocknet Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Goldteilchen gut ist Der 
durchschnittliche Teilchendurchmesser der Goldteil- 
chen betragt 13,6 nm, wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 10,6% hat Die Goldteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rungen. 

Vergleichsbeispiel 1 

Zur Herstellung einer nicht-waBrigen Dispersion 
wird im wesentlichen das gleiche Verfahren wie in Bei- 
spiel 1 wiederholt, mit der Abanderung, daB kein Natri- 
umoleat zugesetzt wird. Das Ruhren des Gemisches 
wird abgebrochen. AnschlieBend laBt man das Gemisch 
1 5 Minuten stehen. Es erfolgt eine Trennung des Gemi- 
sches in eine untere Schicht aus einer waBrigen Phase 
mit darin dispergierten roten Goldteilchen und eine 
obere Phase einer farblosen, durchsichtigen Cyclohex- 
anphase. Somit wird festgestellt, daB keine Wanderung 
von Goldteilchen aus der waBrigen Dispersion in die 
Cyclohexanphase erfolgt ist. 

Vergleichsbeispiel 2 

25 ml Hexan werden nacheinander mit 25 ml der in 
Beispiel 1 erhaltenen waBrigen Dispersion von Goldteil- 
chen und 0,025 g Natriumoleat 
(CH 3 (CH 2 )7CH -CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Ltd. Japan, als oberflachenaktivem 
Mittel versetzt. Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geriihrt Sodann wird Natriumchlorid zugesetzt Man 
laBt das Gemisch 1 Stunde stehen. 

Es ergibt sich eine waBrige rote Phase und eine farb- 
lose Cyclohexanphase. Eine Cyclohexandispersion von 
Goldteilchen wird nicht erhalten. 

Vergleichsbeispiel 3 

25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 
in Beispiel 1 erhaltenen waBrigen Dispersion von Gold- 
teilchen und 2,5 g Natriumchlorid versetzt Das erhalte- 
ne Gemisch wird 10 Minuten geriihrt Sodann laBt man 
das Gemisch 1 Stunde ruhig stehen. Die Goldteilchen 
ballen sich zusammen und fallen aus. Die waBrige Phase 
wird farblos und durchsichtig. AnschlieBend werden 
0,025 g Natriumoleat (CH^Cr^CH = CH(CH 2 )7COO- 
Na, Reagenzienqualitat, hergestellt und vertrieben von 
der Firma Tokyo Kasei Kogyo Co, Ltd. Japan) als ober- 
flachenaktives Mittel zugesetzt Das erhaltene Gemisch 
wird unter Ruhren vermischt Es bleiben jedoch sowohl 
die waBrige Phase als auch die Cyclohexanphase farb- 
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los. Dies zeigt, daB keine Wanderung von Goldteilchen 
aus der waBrigen Phase in die Cyclohexanphase stattge- 
funden hat 

Beispiel 2 

25 ml Cyclohexan werden gleichzeitig mit der in Bei- 
spiel 1 erhaltenen waBrigen Dispersion von Goldteil- 
chen, einer durch Losen von 0,025 g Natriumoleat 
10 (CH3(CH2)7CH = CH(CH2)7COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Ltd, Japan) in 1 ml Wasser als oberfla- 
chenaktivem Mittel erhaltenen Losung und 2,5 g Natri- 
umchlorid versetzt Das erhaltene Gemisch wird 10 Mi- 
is nuten geriihrt Sodann laBt man das Gemisch 1 Stunde 
ruhig stehen. Es zeigt sich, daB sich die Goldteilchen 
zusammenballen und in einem Grenzflachenbereich 
zwischen einer waBrigen Phase und einer Cyclohexan- 
phase ausfallen. AnschlieBend werden die beiden Pha- 
20 sen 10 Minuten geruhrt Man laBt das erhaltene Ge- 
misch 1 Stunde stehen. Es zeigt sich, daB sich das Ge- 
misch in eine untere Schicht aus einer farblosen, durch- 
sichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus 
einer purpurfarbenen Cyclohexanphase mit darin 
25 gleichmaBig dispergierten Goldteilchen trennt Die bei- 
den Schichten werden in einen Scheidetrichter gegeben. 
Die obere Schicht aus der Cyclohexanphase mit den 
darin dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt 

30 Beispiel 3 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 1 wird im wesentlichen wieder- 
holt, mit der Abanderung, daB 25 ml n-Hexan anstelle 
35 des in Beispiel 1 verwendeten Cyclohexans eingesetzt 
werden. Man erhalt ein Gemisch. Vor der Zugabe von 
Natriumoleat ist das Gemisch heterogen, wobei groBe 
Tropfen beobachtet werden. Nach der Zugabe des Na- 
triumoleats erfolgt eine Emulgierung, wodurch das Ge- 
40 misch homogen wird. Sodann werden 2,5 g Natrium- 
chlorid unter Ruhren zugesetzt 

Sodann wird der Rilhrvorgang abgebrochen. Man 
laBt das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
45 durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer roten n-Hexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Goldteilchen. Rot gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels treten in einem Phasen- 
grenzbereich zwischen der waBrigen Phase und der 
50 n-Hexanphase auf. Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Die n-Hexanphase mit 
darin dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die 
auf diese Weise abgetrennte n-Hexandispersion weist 
eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol Au/Li- 
55 ter auf. Eine Aliquotmenge der n-Hexandispersion von 
Goldteilchen wird zur Herstellung einer festen Testpro- 
be auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Test- 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans- 
missionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Di- 
60 spersionszustand der Goldteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Teilchendurchmesser der Goldteil- 
chen 13,5 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 11,3% hat Die Goldteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rungen im Dispersionszustand 
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Beispie!4 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 1 wird im wesentlichen wieder- 
holt, mit der Abanderung, daB 25 ml Tetrachlorkohlen- 5 
stoff anstelle des in Beispiel 1 verwendeten Cyclohexans 
eingesetzt werden. Man erhalt ein Gemisch. Vor der 
Zugabe des Natriumoleats ist das Gemisch heterogen, 
wobei groBe Tropfen beobachtet werden. Jedoch er- 
folgt nach Zugabe des Natriumoleats eine Emulgierung 10 
unter Bildung eines homogenen Gemisches. Anschlie- 
Bend werden 2,5 g Natriumchlorid zugesetzt und einge- 
rQhrt 

Der Riihrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 15 
trennt sich in eine obere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine untere Schicht 
aus einer roten Tetrachlorkohlenstoffphase mit darin 
gleichmaBig dispergierten Goldteilchen. Im Grenzfla- 
chenbereich zwischen der waBrigen Phase und der Te- 20 
trachlorkohlenstoffphase treten rot gefarbte Aggregate 
des oberflachenaktiven Mittels auf. Diese flussigen Pha- 
sen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die Tetra- 
chlorkohlenstoffphase mit darin dispergierten Goldteil- 
chen wird abgetrennt. Die auf diese Weise abgetrennte 25 
Tetrachlorkohlenstoffdispersion weist eine Goldteil- 
chenkonzentration von 0,274 mMol Au/Liter auf. Eine 
Aliquotmenge der Tetrachlorkohlenstoffdispersion von 
Goldteilchen wird zur Herstellung einer festen Testpro- 
be auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Test- 30 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans* 
missionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Di- 
spersionszustand der Goldteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Teilchendurchmesser der Goldteil- 
chen 17,2 nm betragt wobei der Variationskoeffizient 35 
einen Wert von 16,7% hat. Die Goldteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rungen im Dispersionszustand. 

40 

Beispiel 5 

25 ml Chloroform werden nacheinander mit 25 ml der 
in Beispiel 1 erhaltenen waBrigen Dispersion von Gold- 
teilchen und 0,025 g Trimethylstearylammoniumchlorid 45 
([Ci8H37N(CH3)3]3Cl, Reagenzienqualitat hergestellt 
und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo Co., 
Ltd, Japan) als oberflachenaktivem Mittel versetzt Das 
erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Vor der Zu- 
gabe des Trimethylstearylammoniumchlorids ist das 50 
Gemisch heterogen, wobei sich groBe Tropfen feststel- 
len lassen. Jedoch erfolgt nach Zugabe des Trimethyl- 
stearylammoniumchlorids eine Emulgierung, wodurch 
das Gemisch homogen wird. Sodann werden 2JS g Natri- 
umchlorid unter Ruhren zugesetzt 55 

Der Riihrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine obere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine untere Schicht 
aus einer roten Chloroformphase mit darin gleichmaBig 60 
dispergierten Goldteilchen. Rot gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels lassen sich in einer 
Grenzphase zwischen den beiden Phasen feststellen. 
Diese flussigen Phasen werden in einen Scheidetrichter 
gegeben. Die Chloroformphase mit darin dispergierten 65 
Goldteilchen wird abgetrennt Die auf diese Weise ab- 
getrennte Chloroformdispersion weist eine Goldteil- 
chenkonzentration von 0,274 mMol Au/Liter auf. Eine 
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Aliquotmenge der Chloroformdispersion der Goldteil- 
chen wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf 
einem Kohlenstoffilm getrocknet. Die feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transrnis- 
sionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Disper- 
sionszustand der Goldteilchen gut ist und der durch- 
schnittliche Durchmesser der Goldteilchen 17,8 nm be- 
tragt, wobei der Variationskoeffizient einen Wert von 
22,2% hat Die Goldteilchendispersion ist stabil und 
zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Mo- 
naten bei Raumtemperatur keine Veranderungen des 
Dispersionszustands. 

Beispiel 6 

Das Verfahren zur Herstellung einer waBrigen Di- 
spersion von Beispiel 1 wird unter Bildung einer roten, 
gleichmafiigen, waBrigen Dispersion von Goldteilchen 
mit einer Goldteilchenkonzentration von 0,288 mMol 
Au/Liter wiederholt Eine Aliquotmenge der auf diese 
Weise erhaltenen waBrigen Dispersion von Goldteil- 
chen wird zur Herstellung einer Testprobe auf einem 
Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird 
durch ein Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp 
betrachtet Es wird festgestellt daB der Dispersionszu- 
stand der Goldteilchen gut ist und der durchschnittliche 
Durchmesser der Goldteilchen 14,0 nm betragt wobei 
der Variationskoeffizient einen Wert von 10,2% hat Die 
Goldteilchendispersion ist stabil und zeigt auch nach 
einer Lagerung von mindestens 3 Monaten bei Raum- 
temperatur keine Veranderungen des Dispersionszu- 
stands. 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 1 wird im wesentlichen wieder- 
holt, mit der Abanderung, daB die Menge des zugesetz- 
ten Salzes verandert wird. 

25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 
vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion von Gold- 
teilchen und 0,025 g Natriumoleat 
(CH 3 (CH 2 )7CH =CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Ltd, Japan) ais oberflachenaktivem 
Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geruhrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen beobachtet wer- 
den. Nach Zugabe des Natriumoleats erfolgte eine 
Emulgierung, wobei ein homogenes Gemisch entstand. 
AnschlieBend werden 1,0 g Natriumchlorid unter Ruh- 
ren zugesetzt Der Riihrvorgang wird abgebrochen. 

Sodann laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
ne obere Schicht aus einer roten Cyclohexanphase mit 
darin gleichmaBig dispergierten Goldteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 
n-Hexanphase werden rot gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese fliissigen 
Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die 
Cyclohexanphase mit darin dispergierten Goldteilchen 
wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte Cy- 
clohexandispersion weist eine Goldteilchenkonzentra- 
tion von 0,274 mMol Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge 
der n-Hexandispersion von Goldteilchen wird zur Her- 
stellung einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoff- 
ilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elek- 
tronenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der Gold- 
teilchen gut ist und der durchschnittliche Teilchendurch- 



BNSDOCID: <DE 4244354A1 J_> 



DE 42 44 354 Al 

17 18 



messer der Goldteilchen 13,2 nm betragt wobei der Va- 
riationskoeffizient einen Wert von 16,4% hat. Die Gold- 
teilchendispersion ist stabil und zeigt auch nach einer 
Lagemng von mindestens 3 Monaten bei Raumtempe- 
ratur keine Veranderungen des Dispersionszustands. 

Beispiel 7 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 6 wird im wesentlichen wieder- 
holt, mit der Abanderung, das 25 ml n-Hexan anstelle 
des in Beispiel 6 eingesetzten Cyclohexans verwendet 
werden. Man erhait ein Gemisch. Vor der Zugabe des 
Natriumoleats ist das Geniisch heterogen, wobei groBe 
Tropfen festgesteilt werden. Nach Zugabe des Natrium- 
oleats erfolgt eine Emulgierung unter Bildung eines ho- 
mogenen Gemisches- AnschlieBend werden 1,0 g Natri- 
umchlorid unter Riihren zugesetzt 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig steheit Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer roten n-Hexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Goldteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der n-Hexanphase wer- 
den rot gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mittels festgesteilt Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Die n-Hexanphase mit 
darin dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die 
auf diese Weise abgetrennte n-Hexandispersion weist 
eine Goldteilchenkonzentration von 0\274 mMol Au/Li- 
ter auf. Eine Aliquotmenge der n-Hexandispersion von 
Goldteilchen wird zur Herstellung einer festen Testpro- 
be auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Test- 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans- 
missionstyp betrachtet Es wird festgesteilt, daB der Di- 
spersionszustand der Goldteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Teilchendurchmesser der Goldteil- 
chen 14,0 nm betragt wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 18,2% hat. Die Goldteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rungen des Dispersionszustands. 

Beispiel 8 

Das Verfahren von Beispiel 6 zur Herstellung einer 
nichtwaBrigen Dispersion wird im wesentlichen wieder- 
holt, mit der Abanderung, daB 25 ml Tetrachlorkohlen- 
stoff anstelle des in Beispiel 1 eingesetzten Cyclohexans 
verwendet werden. Man erhait ein Gemisch. Vor der 
Zugabe des Natriumoleats ist das Gemisch heterogen, 
wobei groBe Tropfen festgesteilt werden. Nach der Zu- 
gabe des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung unter 
Bildung eines homogenen Gemisches. Sodann werden 
1 ,0 g Natriumchlorid unter Riihren zugesetzt 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine obere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine untere Schicht 
aus einer roten Tetrachlorkohlenstoffphase mit gleich- 
maBig darin dispergierten Goldteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Te- 
trachlorkohlenstoffphase werden rot gefarbte Aggrega- 
te des oberflachenaktiven Mittels festgesteilt Diese 
flussigen Phasen werden in einen Scheidetrichter gege- 
ben. Die Tetrachlorkohlenstoffphase mit darin disper- 
gierten Goldteilchen wird abgetrennt Die auf diese 



Weise abgetrennte Tetrachlorkohlenstoffdispersion 
weist eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol 
Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Tetrachlorkohlen- 
stoffdispersion von Goldteilchen wird zur Herstellung 

5 einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm ge- 
trocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgesteilt, daB der Dispersionszustand der Gold- 
teilchen gut ist und der durchschnittliche Teilchendurch- 

io messer der Goldteilchen 16,5 nm betragt, wobei der Va- 
riationskoeffizient einen Wert von 64,5% hat Die Gold- 
teilchendispersion ist stabil und zeigt auch nach einer 
Lagerung von mindestens 3 Monaten bei Raumtempe- 
ratur keine Veranderungen des Dispersionszustands. 

15 

Beispiel 9 

25 ml Chloroform werden nacheinander mit 25 ml der 
gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 

20 Goldteilchen und 0,025 g Trimethylstearylammonium- 
chlorid ([Ci8H 3 7N(CH3)3]Cl. Reagenzienqualitat herge- 
stellt und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei ICogyo 
Co., Ltd, Japan) als oberflachenaktivem Mittel versetzt 
Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Vor der 

25 Zugabe des Trimethylstearylammoniumchlorids ist das 
Gemisch heterogen, wobei sich groBe Tropfen feststel- 
len lassen. Nach Zugabe des Trimethylstearylammoni- 
umchlorids erfolgt eine Emulgierung unter Bildung ei- 
nes homogenen Gemisches. Sodann wird 1,0 g Natrium- 

30 chlorid unter Riihren zugesetzt 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine obere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine untere Schicht 

35 aus einer roten Chloroformphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Goldteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Chloroformphase 
werden rot gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mittels festgesteilt Diese flussigen Phasen werden in 

40 einen Scheidetrichter gegeben. Die Chloroformphase 
mit den darin dispergierten Goldteilchen wird abge- 
trennt 

Die auf diese Weise abgetrennte Chloroformdisper- 
sion weist eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 

45 mMol Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Chloro- 
formdispersion von Goldteilchen wird zur Herstellung 
einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm ge- 
trocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 

so wird festgesteilt daB der Dispersionszustand der Gold- 
teilchen gut ist und der durchschnittliche Durchmesser 
der Goldteilchen 13,5 nm betragt, wobei der Variations- 
koeffizient einen Wert von 26,3% hat Die Goldteilchen- 
dispersion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung 

55 von mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine 
Veranderungen des Dispersionszustands. 

Beispiel 10 

60 14 g (54,2 mMol) Trinatriumcitrat-dihydrat (Na- 
COOCH 2 C(OHXCOONa)CH2COONa 2H 2 0. Reagen- 
zienqualitat, hergestellt und vertrieben von der Firma 
Kanto Chemical Co, Ltd, Japan) und 7,5 g (493 mMol) 
Eisen(ll)-sulfat-heptahydrat (FeS04 * 7H2O, Reagen- 

65 zienqualitat, hergestellt und vertrieben von der Firma 
Kanto Chemical Co, Ltd, Japan) werden in 60 ml destil- 
liertem Wasser gelost Die erhaltene waBrige Losung 
wird mit einer Losung von 2,5 g (143 mMol) Silbernitrat 
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(AgN03, Reagenzienqualitat, hergestellt und vertrieben 
von der Firma Kanto Chemical Co, LtcL Japan) in 25 ml 
destilliertem Wasser versetzt Man erhalt einen Silber- 
niederschlag. Dieser Niederschlag wird durch Zentrifu- 
gation isoliert und sodann in 1000 ml destilliertem Was- 5 
ser dispergiert Man erhalt eine braune, gleichmaBige, 
waBrige Dispersion von Silberteilchen mit einer Silber- 
konzentration von 14,8 mMol Ag/Liter. Eine Aliquot- 
menge der waBrigen Dispersion von Silberteilchen wird 
zur Herstellung einer festen Testprobe auf einem Koh- 10 
lenstoffilm getrocknet. Die erhaltene feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 
sionstyp betrachtet. Es wird festgestellt daB der Disper- 
sionszustand der Silberteilchen gut ist und der durch- 
schnittliche Teilchendurchmesser der Silberteilchen 15 
8,0 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 25,4% hat. Die Silberteilchendispersion ist 
stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rungen des Dispersionszustands. 20 

25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 
vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion von Silber- 
teilchen und 0,025 g Natriumoleat 
(CH 3 (CH 2 )7CH ~CH(CH 2 )7COONa, hergestellt und 
vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo Co, Ltd, 25 
Japan) als oberflachenaktivem Mittel versetzt. Das er- 
haltene Gemisch wird 4 Stunden geriihrt Vor der Zuga- 
be des Natriumoleats ist das Gemisch heterogen, wobei 
groBe Tropfen festgestellt werden. Nach der Zugabe 
des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung unter Bil- 30 
dung eines homogenen Gemisches. Sodann werden 
2.5 g Natriumchlorid unter Ruhren zugesetzt 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer braunen Cyclohexanphase mit darin gleichma- 
Big dispergierten Silberteilchen. In einer Grenzphase 
zwischen der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase 
werden braun gefarbte Aggregate des oberflachenakti- 
ven Mitteis festgestellt Diese flussigen Phasen werden 
in einen Scheidetrichter gegeben. Die Cyclohexanphase 
mit darin dispergierten Silberteilchen wird abgetrennt 
Die auf diese Weise abgetrennte Cyclohexandispersion 
weist eine Silberteilchenkonzent ration von 14,4 mMol 
Ag/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Cyclohexandisper- 
sion von Silberteilchen wird zur Herstellung einer fe- 
sten Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet 
Die erhaltene feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet. Es 
wird festgestellt daB der Dispersionszustand der Silber- 
teilchen gut ist und der durchschnittliche Teilchendurch- 
messer der Silberteilchen 7,9 nm betragt, wobei der Va- 
riationskoeffizient einen Wert von 31,8% hat. Die Sil- 
berteilchendispersion ist stabil und zeigt auch nach ei- 
ner Lagerung von mindestens 3 Monaten bei Raumtem- 
peratur keine Veranderungen des Dispersionszustands. 

Beispiel 11 

Das Verfahren zur Herstellung der nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 10 wird im wesentlichen wie- 
derholt mit der Abanderung, daB 25 ml n-Hexan anstel- 
le des in Beispiel 10 eingesetzten Cyclohexans verwen- 
det werden. Man erhalt ein Gemisch. Vor der Zugabe 
des Natriumoleats ist das Gemisch heterogen, wobei 
groBe Tropfen festgestellt werden. Nach der Zugabe 
des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung unter Bil- 
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dung eines homogenen Gemisches. Dann werden 2,5 g 
Natriumchlorid zugesetzt und eingeriihrt 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer braunen n-Hexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Silberteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der n-Hexanphase wer- 
den braun gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mitteis festgestellt Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Die n-Hexanphase mit 
darin dispergierten Silberteilchen wird abgetrennt Die 
auf diese Weise abgetrennte n-Hexandispersion weist 
eine Silberteilchenkonzentration von 14,4 mMol Ag/Li- 
ter auf. Eine Aliquotmenge der n-Hexandispersion von 
Silberteilchen wird zur Herstellung einer festen Test- 
probe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet. Die erhal- 
tene feste Testprobe wird durch ein Elektronenmikro- 
skop vom Transmissionstyp betrachtet Es wird festge- 
stellt, daB der Dispersionszustand der Silberteilchen gut 
ist und der durchschnittliche Durchmesser der Silber- 
teilchen 7,9 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 30,7% hat Die Silberteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 12 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 10 wird im wesentlichen wie- 
derholt mit der Abanderung, daB 25 ml Benzol anstelle 
des in Beispiel 10 eingesetzten Cyclohexans verwendet 
35 werden. Man erhalt ein Gemisch. Vor der Zugabe des 
Natriumoleats ist das Gemisch heterogen, wobei groBe 
Tropfen festgestellt werden. Nach der Zugabe des Na- 
triumoleats erfolgt eine Emulgierung unter Bildung ei- 
nes homogenen Gemisches. Sodann werden 2,5 g Natri- 
40 umchlorid unter Ruhren zugesetzt 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
45 aus einer braunen Benzolphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Silberteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Benzolphase werden 
braun gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven Mit- 
teis festgestellt Diese flussigen Phasen werden in einen 
50 Scheidetrichter gegeben. Die Benzolphase mit darin di- 
spergierten Silberteilchen wird abgetrennt Die auf die- 
se Weise abgetrennte Benzoldispersion weist eine Sil- 
berteilchenkonzentration von 14,4 mMol Ag/Liter auf. 
Eine Aliquotmenge der Benzoldispersion von Silberteil- 
55 chen wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf 
einem Kohlenstoffilm getrocknet Die erhaltene feste 
Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Silberteilchen gut ist und 
60 der durchschnittliche Teilchendurchmesser der Silber- 
teilchen 10,4 nm betragt, wobei der Variationskoeffi- 
zient einen Wert von 33,9% hat Die Silberteilchendis- 
persion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung 
von mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine 
65 Veranderung des Dispersionszustands. 
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Beispiel 13 10,0 nm betragt wobei der Variationskoeffizient einen 

Wert von 303% hat. Die Magnetitteilchendispersion ist 

3 f 00g (11,1 mMol) Eisen(III)-chlorid-hexahydrat stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 

(FeCl3-6H20, Reagenzienqualitat, hergestellt und ver- stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 

trieben von der Firma Kanto Chemical Co., LtcL, Japan) 5 rung des Dispersionszustands. 
und 1,54 g (5,53 mMol) Eisen(II)-sulfat-heptahydrat (Fe- 

SO4 7H2O, Reagenzienqualitat hergestellt und vertrie- Beispiel 14 
ben von der Firma Kanto Chemical Co., Ltd, Japan) 

werden in 150 ml destilliertem Wasser gelost Die erhal- 13.07 mg (0,05 mMol) Rutheniumchlorid-trihydrat 

tene waBrige Losung wird mit einer Losung von 2J5 g 10 (RuCb*3H20, hergestellt und vertrieben von der Firma 

Natriumhydroxid in 50 mJ destilliertem Wasser versetzt Kanto Chemical Co, Ltd, Japan) werden in 95 ml destil- 

Das erhaltene Gemisch wird unter RuckfluB erwarmt liertem Wasser geldst Die erhaitene waBrige Losung 

Man erhalt eine waBrige Dispersion von Magnetitteil- wird mit einer Losung von 7,57 mg (0,2 mMol) Natrium- 

chen [Fe304, Fe(II)Fe(III)-oxid]. AnschlieBend wird die borhydrid (NaBH4, hergestellt und vertrieben von der 

erhaltene waBrige Dispersion 5mal durch Dekantieren 15 Firma Nacalai Tesque, Japan) in 5 ml destilliertem Was- 

mit destilliertem Wasser gewaschen und sodann 3 Tage ser versetzt. Man erhalt eine schwarze, gleichmaBige, 

gegen Wasser dialysiert Der erhaltene Ruckstand wird waBrige Dispersion von Rutheniumteilchen mit einer 

erneut in 200 ml destilliertem Wasser gelost dessen pH- Teilchenkonzentration von 0,5 mMol Ru/Liter. Eine Ali- 

Wert auf 5 eingestellt wird Man erhalt eine schwarze, quotmenge der erhaltenen waBrigen Dispersion von 

gleichmaBige, waBrige Dispersion von Magnetitteilchen 20 Rutheniumteilchen wird zur Herstellung einer festen 

mit einer Magnetitteilchenkonzentration von 824 mMol Testprobe auf einem Kohl enstof film getrocknet Die er- 

Fe30*/Liter. Eine Aliquotmenge der auf diese Weise haltene feste Testprobe wird durch ein Elektronenmi- 

erhaltenen waBrigen Dispersion von Magnetitteilchen kroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es wird fest- 

wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf einem gestellt daB der Dispersionszustand der Rutheniumteil- 

Kohlenstoffilm getrocknet. Die erhaltene feste Testpro- 25 chen gut ist und der durchschnittliche Teilchendurch- 

be wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- messer der Rutheniumteilchen 5,1 nm betragt, wobei 

sionstyp betrachtet Es wird festgestellt daB der Disper- der Variationskoeffizient einen Wert von 303% hat Die 

sionszustand der Magnetitteilchen gut ist und der waBrige Dispersion von Rutheniumteilchen ist stabil 

durchschnittliche Durchmesser der Magnetitteilchen und zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 3 

103 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 30 Monaten bei Raumtemperatur keine Veranderung des 

Wert von 26,0°/o hat. Die Magnetitteilchendispersion ist Dispersionszustands. 

stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 

stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion von Ruthe- 

rung des Dispersionszustands. niumteilchen und . 0,025 g Natriumoleat 

25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 35 (CH3(CH2)7CH = CH(CH2)7COONa, Reagenzienquali- 

vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion von Ma- tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 

gnetitteilchen und 0,025 g Natriumoleat Kasei Kogyo Co., Ltd, Japan) als oberflachenaktivem 

(CH3(CH2)7CH = CH(CH2)7COONa, hergestellt und Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 

vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo Co, Ltd, geriihrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 

Japan, als oberflachenaktivem Mittel versetzt Das er- 40 misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 

haltene Gemisch wird 30 Minuten heftig geschuttelt den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 

Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Gemisch he- Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 

terogen, wobei groBe Tropfen festgestellt werden. Nach sches. AnschlieBend werden 2,5 g Natriumchlorid unter 

der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung Ruhren zugesetzt 

unter Bildung eines homogenen Gemisches. Anschlie- 45 Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 

Bend werden 2,5 g Natriumchlorid unter Ruhren zuge- man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 

setzt trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 

Der Schuttelvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 

man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch aus einer schwarzen Cyclohexanphase mit darin gleich- 

trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen 50 maBig dispergierten Rutheniumteilchen. In einer 

durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Cy- 

aus einer schwarzen Cyclohexanphase mit darin clohexanphase werden schwarz gefarbte Aggregate des 

gleichmfaBig dispergierten Magnetitteilchen. In einer oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese fliissigen 

Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Cy- Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die 

clohexanphase werden schwarz gefarbte Aggregate des 55 Cyclohexanphase mit darin dispergierten Ruthenium- 

oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese fliissigen teilchen wird abgetrennt Die auf diese Weise abge- 

Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die trennte Cyclohexandispersion weist eine Rutheniumteil- 

Cyclohexanphase mit darin dispergierten Magnetitteil- chenkonzentration von 0,475 mMol Ru/Liter auf. Eine 

chen wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte Aliquotmenge der Cyclohexandispersion der Rutheni- 

Cyclohexandispersion weist eine Magnetitteilchenkon- 60 umteilchen wird zur Herstellung einer festen Testprobe 

zentration von 78,4 mMol FeaCVLiter auf. Eine Aliquot- auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die erhaltene fe- 

menge der Cyclohexandispersion von Magnetitteilchen ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 

wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf einem Transmsissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 

Kohlenstoffilm getrocknet Die erhaltene feste Testpro- der Dispersionszustand der Rutheniumteilchen gut ist 

be wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- &s und der durchschnittliche Durchmesser der Ruthenium- 

sionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Disper- teilchen 5,7 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient 

sionszustand der Magnetitteilchen gut ist und der einen Wert von 23,4% hat Die Rutheniumteilchendis- 

durchschnittliche Durchmesser der Magnetitteilchen persion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung 
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von mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine 
Veranderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 15 

Das Verfahren zur Herstellung einer waBrigen Di- 
spersion von Beispiel 14 wird unter Bildung einer 
schwarzen, gleichmaBigen, waBrigen Dispersion von 
Rutheniumteilchen mit einer Teilchenkonzentration 
von 0,5 mMol Ru/Liter wiederholt Eine Aliquotmenge 
der waBrigen Dispersion der Rutheniumteilchen wird 
zur Herstellung einer festen Testprobe auf einem Koh- 
lenstoffilm getrocknet Die erhaltene feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 
sionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Disper- 
sionszustand der Rutheniumteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Durchmesser der Rutheniumteilchen 
4,2 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 30,3% hat. Die Rutheniumteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Das Verfahren von Beispiel 14 wird im wesentlichen 
wiederholt mit der Abanderung, daB das zugesetzte 
Salz verandert wird. 

25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 
vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion von Ruthe- 
niumteilchen und 0,025 g Natriumoleat 
(CH 3 (CH 2 )7CH - CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) als oberflachenaktivem 
Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geriirt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
sches. AnschlieBend werden 035 g Magnesiumchlorid in 
3 ml Wasser gelost. Die erhaltene Losung wird unter 
Ruhren zudem Gemisch gegeben. 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer schwarzen Cyclohexanphase mit darin gleich- 
maBig dispergierten Rutheniumteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Cy- 
clohexanphase werden schwarz gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels festgestellt. Diese flussigen 
Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die 
Cyclohexanphase mit darin dispergierten Ruthenium- 
teilchen wird abgetrennt. Die auf diese Weise abge- 
trennte Cyclohexandispersion weist eine Rutheniumteil- 
chenkonzentration von 0,475 mMol Ru/Liter auf. Eine 
Aliquotmenge der Cyclohexandispersion von Rutheni- 
umteilchen wird zur Herstellung einer festen Testprobe 
auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die erhaltene fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissions typ betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Rutheniumteilchen gut ist 
und der durchschnittliche Durchmesser der Ruthenium- 
teilchen 4,6 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 25,6% hat Die Rutheniumteilchendis- 
persion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung 
von mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine 
Veranderung des Dispersionszustands. 
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Beispiel 16 



Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 15 wird im wesentlichen wie- 
5 derholt, mit der Abanderung, dafl 25 ml Chloroform an- 
stelle des in Beispiel 15 eingesetzten Cyclohexans ver- 
wendet werden. Man erhalt ein Gemisch. Vor der Zuga- 
be des Natriumoleats ist das Gemisch heterogen, wobei 
groBe Tropfen festgestellt werden. Nach der Zugabe 
io des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung unter Bil- 
dung eines homogenen Gemisches. Sodann werden 
035 g Magnesiumchlorid in 3 ml Wasser gelost Die er- 
haltene Losung wird unter Ruhren zu dem Gemisch 
gegeben. 

15 Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine obere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine untere Schicht 
aus einer schwarzen Chloroformphase mit darin gleich- 

20 maBig dispergierten Rutheniumteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 
Chloroformphase werden schwarz gefarbte Aggregate 
des oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese fliissi- 
gen Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. 

25 Die Chloroformphase mit darin dispergierten Rutheni- 
umteilchen wird abgetrennt Die auf diese Weise abge- 
trennte Chloroformdispersion weist eine Ruthenium- 
teilchenkonzentration von 0,475 mMol Ru/Liter auf. Ei- 
ne Aliquotmenge der Chloroformdispersion der Ruthe- 

30 niumteilchen wird zur Herstellung einer festen Testpro- 
be auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die erhaltene 
feste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop 
vom Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, 
daB der Dispersionszustand der Rutheniumteilchen gut 

35 ist und der durchschnittliche Durchmesser der Rutheni- 
umteilchen 4,8 nm betragt, wobei der Variationskoeffi- 
zient einen Wert von 19,6% hat. Die Rutheniumteil- 
chendispersion ist stabil und zeigt auch nach einer Lage- 
rung von mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur 

40 keine Veranderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 1 7 

8,865 mg (0,05 mMol) Palladiumchlorid (PCI2, herge- 

45 stellt und vertrieben von der Firma Kojima Chemical 
Co., Ltd, Japan) und 11,7 mg (0,2 mMol) Natriumchlorid 
(NaCl, Reagenzienqualitat, hergestellt und vertrieben 
von der Firma Kanto Chemical Co., Ltd., Japan) werden 
in 95 ml destilliertem Wasser gelost Die erhaltene waB- 

50 rige Losung wird mit einer Losung von 7,75 mg (0,2 
mMol) Natriumborhydrid (NaBH4, hergestellt und ver- 
trieben von der Firma .Nacalai Tesque, Japan) in 5 ml 
destilliertem Wasser versetzt Man erhalt eine schwarze, 
gleichmaBige, waBrige Dispersion von Palladiumteil- 

55 chen mit einer Teilchenkonzentration von 0,5 mMol P67 
Liter. Eine Aliquotmenge der waBrigen Dispersion der 
Palladiumteilchen wird zur Herstellung einer festen 
Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 

60 Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Palladiumteilchen gut ist 
und der durchschnittliche Durchmesser der Palladium- 
teilchen 5,7 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 182% hat Die Palladiumteilchendisper- 

65 sion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von 
mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Ver- 
anderung des Dispersionszustands. 

25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 
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vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion von Palla- 
diumteilchen und 0,025 g Natriumoleat 
(CH3(CH2)7-H «CH(CH 2 )7COONa ( ReagenzienquaJi- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) als oberfl&chenaktivem 
Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geriihrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgesteilt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
sches. Sodann werden 035 g Magnesiumchlorid in 3 ml 
Wasser gelost Die erhaltene Losung wird unter Ruhren 
zu dem Gemisch gegeben. 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann lafit 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer schwarzen Cyclohexanphase mit gleichmaBig 
darin dispergierten Palladiumteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Cy- 
clohexanphase werden schwarz gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels festgesteilt. Diese flussigen 
Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die 
Cyclohexanphase mit darin dispergierten Palladiumteil- 
chen wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte 
Cyclohexandispersion weist eine Palladiumteilchenkon- 
zentration von 0,475 mMol Pd/Liter auf. Eine Aliquot- 
menge der Cyclohexandispersion der Palladiumteilchen 
wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf einem 
Kohlenstoffilm getrocknet. Die erhaltene feste Testpro- 
be wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 
sionstyp betrachtet Es wird festgesteilt, daB der Disper- 
sionszustand der Palladiumteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Durchmesser der Palladiumteilchen 
5,5 nm betragt wobei der Variationskoeffizient einen 
Wen von 16,8% hat Die Palladiumteilchendispersion ist 
stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 18 

Das Verfahren von Beispiel 17 wird im wesentlichen 
wiederholt, mit der Abanderung, daB 25 ml Chloroform 
anstelle des in Beispiel 17 eingesetzten Cyclohexans ver- 
wendet werden. Man erhalt ein Gemisch. Vor der Zuga- 
be des Natriumoleats ist das Gemisch heterogen, wobei 
groBe Tropfen festgesteilt werden. Nach der Zugabe 
des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung unter Bil- 
dung eines homogenen Gemisches. Sodann werden 
0,35 g Magnesiumchlorid in 3 ml Wasser geldst Die er- 
haltene Losung wird zu dem Gemisch gegeben. 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine obere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine untere Schicht 
aus einer schwarzen Chloroformphase mit gleichmaBig 
darin dispergierten Palladiumteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 
Chloroformphase werden schwarz gefarbte Aggregate 
des oberflachenaktiven Mittels festgesteilt Diese flussi- 
gen Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. 
Die Chloroformphase mit darin dispergierten Palladi- 
umteilchen wird abgetrennt. Die auf diese Weise abge- 
trennte Chloroformdispersion weist eine Palladiumteil- 
chenkonzentration von 0,475 mMol Pd/Liter auf. Eine 
Aliquotmenge der Chloroformdispersion der Palladi- 
umteilchen wird zur Herstellung einer festen Testprobe 



auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die erhaltene fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgesteilt daB 
der Dispersionszustand der Palladiumteilchen gut ist 
5 und der durchschnittliche Durchmesser der Palladium- 
teilchen 5,5 nm betragt wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 20,4% hat Die Palladiumteilchendisper- 
sion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von 
mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Ver- 
io anderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 19 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 

15 Dispersion von Beispiel 17 wird im wesentlichen wie- 
derholt mit der Abanderung, daB 0,025 g Trimethylstea- 
rylammoniumchlorid ([CisH37N(CH3)3]Cl, Reagenzien- 
qualitat hergestellt und vertrieben von der Firma To- 
kyo Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) als oberflachenakti- 

20 ves Mittel anstelle des in Beispiel 18 eingesetzten Natri- 
umoleats verwendet werden. Vor der Zugabe des Tri- 
methylstearylammoniumchlorids ist das Gemisch hete- 
rogen, wobei grope Tropfen festgesteilt werden. Nach 
der Zugabe des oberflachenaktiven Mittels erfolgt eine 

25 Emulgierung, wodurch das Gemisch homogen wird An- 
schlieBend werden 035 g Magnesiumchlorid in 3 ml 
Wasser gelGst Die erhaltene Losung wird unter Ruhren 
zu dem Gemisch gegeben. 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Man laBt das 

30 Gemisch 3 Stunden stehen. Das Gemisch trennt sich in 
eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichtigen, 
waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
schwarzen Chloroformphase mit darin gleichmaBig di- 
spergierten Palladiumteilchen. In einer Grenzphase 

35 zwischen der waBrigen Phase und der Chloroformphase 
werden schwarz gefarbte Aggregate des oberflachen- 
aktiven Mittels festgesteilt Diese flussigen Phasen wer- 
den in einen Scheidetrichter gegeben. Die Chloroformp- 
hase mit darin dispergierten Palladiumteilchen wird ab- 

40 getrennt. Die auf diese Weise abgetrennte Chloroform- 
dispersion weist eine Palladiumteilchenkonzentration 
von 0,475 mMol Pd/Liter auf. Eine Aliquotmenge der 
Chloroformdispersion der Palladiumteilchen wird zur 
Herstellung einer festen Testprobe auf einem Kohlen- 

45 stoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein 
Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp betrach- 
tet Es wird festgesteilt daB der Dispersionszustand der 
Palladiumteilchen gut ist und der durchschnittliche 
Durchmesser der Palladiumteilchen 6,0 nm betragt wo- 

50 bei der Variationskoeffizient einen Wert von 17,7% hat 
Die Palladiumteilchendispersion ist stabil und weist 
auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten 
bei Raumtemperatur keine Veranderung des Disper- 
sionszustands auf. 

55 

Beispiel 20 

8,50 mg (0,05 mMol) Silbemitrat (AgNC>3, Reagen- 
zienqualitat hergestellt und vertrieben von der Firma 

60 Kanto Chemical Co„ Ltd, Japan) und 10 mg Natrium- 
oleat (CH 3 (CH 2 )7CH«CH(CH 2 )7COONa, hergestellt 
und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo Co, 
Ltd, Japan, als oberflachenaktives Mittel werden in 
94 ml destilliertem Wasser bzw. 1 ml destilliertem Was- 

65 ser gelost Die beiden erhaltenen Losungen werden in 
einen 100 ml fassenden ovalen Kolben gegeben und an- 
schlieBend bei Raumtemperatur geruhrt Dann wird das 
erhaltene Gemisch mit einer Losung von 7,57 mg 
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(0,2 mMol) Natriumborhydrid (NaBH4, hergestellt und 
vertrieben von der Firma Nacalai Tesque, Japan) in 5 ml 
destilliertem Wasser geldst Man erhalt eine gelbe, 
gleichmaBige, waBrige Dispersion von Silberteilchen 
mit einer Teilchenkonzentration von 0,5 mMol Ag/Liter. 
Der Dispersionszustand der Silberteilchen wird in Ge- 
genwart des oberflachenaktiven Mittels stabilisiert Ei- 
ne Aliquotmenge der waBrigen Dispersion der Silber- 
teilchen wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf 
einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 
sionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Disper- 
sionszustand der Silberteilchen gut ist und die durch- 
schnittliche TeilchengroBe der Silberteilchen 5,3 nm be- 
tragt, wobei der Variationskoeffizient einen Wert von 
60,1% hat- Die Silberteilchendispersion ist stabil und 
zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Mo- 
naten bei Raumtemperatur keine Veranderung des Di- 
spersionszustands. 

25 ml Cyclohexan werden mit 25 ml der vorstehend 20 
erhaltenen waBrigen Dispersion von Silberteilchen, in 
der der Dispersionszustand der Teilchen unter Verwen- 
dung des oberflachenaktiven Mittels stabilisiert ist, ver- 
setzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt 
AnschlieBend werden 2,5 g Natriumchlorid zugesetzL 25 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer gelben Cyclohexanphase mit darin gleichrna- 30 
Big dispergierten Silberteilchen. In einer Grenzphase 
zwischen der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase 
werden gelb gefarbte Aggregate des oberflachenakti- 
ven Mittels festgestellt Diese fliissigen Phasen werden 
in einen Scheidetrichter gegeben. Die Cyclohexanphase 35 
mit darin dispergierten Silberteilchen wird abgetrennt 
Die auf diese Weise abgetrennte Cyclohexandispersion 
weist eine Silberteilchenkonzentration von 0,475 mMol 
Ag/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Cyclohexandisper- 
sion der Silberteilchen wird zur Herstellung einer festen 40 
Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet. Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Silberteilchen gut ist und die 
durchschnittliche TeilchengroBe der Silberteilchen 45 
3,8 nm betragt wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 45,5% hat Die Silberteilchendispersion ist 
stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 50 

Vergleichsbeispiel 4 

25 ml Cyclohexan und 25 ml der in Beispiel 20 erhalte- 
nen waBrigen Dispersion von Silberteilchen, in der der 55 
Dispersionszustand der Teilchen unter Verwendung des 
oberflachenaktiven Mittels stabilisiert ist, werden ver- 
mischt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt 
Sodann laBt man das Gemisch ohne Zusatz von Natri- 
umchlorid etwa 1 Stunde stehen. 60 

Es ergibt sich eine waBrige gelbe Phase und eine farb- 
iose Cyclohexanphase. Eine Cyclohexandispersion mit 
darin dispergierten Silberteilchen laBt sich nicht erhal- 
ten. 

65 

Beispiel 21 

25 ml Cyclohexan, 25 ml der in Beispiel 20 erhaltenen 
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waBrigen Dispersion von Silberteilchen, in der der Di- 
spersionszustand der Teilchen unter Verwendung des 
oberflachenaktiven Mittels stabilisiert ist, und 2,5 g Na- 
triumchlorid werden gleichzeitig vorgelegt Das erhalte- 
5 ne Gemisch wird 10 Minuten geruhrt Sodann laBt man 
das Gemisch 1 Stunde ruhig stehen. Die Silberteilchen 
ballen sich zusammen und fallen in einer Grenzphase 
zwischen der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase 
aus. AnschlieBend wird das Gemisch 10 Minuten ge- 
10 riihrt und sodann 1 Stunde ruhig stehen gelassen. Es 
erfolgt eine Trennung in eine untere Schicht aus einer 
farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obe- 
re Schicht aus einer gelben Cyclohexanphase mit darin 
gleichmaBig dispergierten Silberteilchen. Diese fliissi- 
15 gen Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. 
Die obere Cyclohexanphase mit darin dispergierten Sil- 
berteilchen wird abgetrennt Die Dispersion ist eine 
Woche stabil. 

Beispiel 22 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 20 wird im wesentlichen wie- 
derholt mit der Abanderung, daB 25 ml n-Hexan anstel- 
le des in Beispiel 20 eingesetzten Cyclohexans verwen- 
det werden. Man erhalt ein Gemisch. 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer gelben n-Hexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Silberteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der n-Hexanphase wer- 
den gelb gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mittels festgestellt Diese fliissigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Die n-Hexanphase mit 
darin dispergierten Silberteilchen wird abgetrennt. Die 
auf diese Weise abgetrennte n-Hexandispersion weist 
eine Silberteilchenkonzentration von 0,475 mMol Ag/ 
Liter auf. Eine Aliquotmenge der n-Hexandispersion 
von Silberteilchen wird zur Herstellung einer festen 
Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Silberteilchen gut ist und 
der durchschnittliche Durchmesser der Silberteilchen 
3,6 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 34,4% hat Die Silberteilchendispersion ist 
stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 23 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 20 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abanderung, daB 25 ml Benzol anstelle 
des in Beispiel 20 eingesetzten Cyclohexans verwendet 
werden. Man erhalt ein Gemisch. 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer gelben Benzolphase mit darin gleichmaBig di- 
spergierten Silberteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Benzolphase werden 
gelb gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven Mittels 
festgestellt Diese fliissigen Phasen werden in einen 
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Scheidetrichter gegeben. Die Benzolphase mit darin di- 
spergierten Silberteilchen wird abgetrennt Die auf die- 
se Weise abgetrennte Benzoldispersion weist eine Sil- 
berteilchenkonzentration von 0,475 mMol Ag/Liter auf. 
Eine Aliquotmenge der Benzoldispersion von Silberteil- 5 
chen wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf 
einem Kohl enstof film getrocknet Die feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 
sionstyp betrachtet. Es wird festgestellt, daB der Disper- 
sionszustand der Silberteilchen gut ist und der durch- 10 
schnittliche Teilchendurchmesser der Silberteilchen 
3,7 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 33,2% hat. Die Silberteilchendispersion ist 
stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 15 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 24 

13,2 mg (0,05 mMol) Rhodium(III)-chlorid-trihydrat 20 
(RhCl3-3H20, Reagenzienqualitat, hergestellt und ver- 
trieben von der Firma Nippon Engelhard, Co- Ltd., Ja- 
pan) und 10 mg Natriumdodecylbenzolsulfonat 
(C12H25— CeFUSChNa, Reagenzienqualitat, hergestellt 
und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo Co, 25 
Ltd., Japan) als oberflachenaktives Mittel werden in 
94 ml destilliertem Wasser bzw. 1 ml destilliertem Was- 
ser gelost Die erhaltenen beiden Losungen werden in 
einen 1 00 ml fassenden, ovalen Kolben gegeben, wo- 
nach bei Raumtemperatur geruhrt wird. Sodann wird 30 
das erhaltene Gemisch zu einer Losung von 7,57 mg (0,2 
mMol) Natriumborhydrid (NaBFU, hergestellt und ver- 
trieben von der Firma Nacalai Tesque, Japan) in 5 ml 
destilliertem Wasser gegeben. Man erhalt eine braune, 
gleichmaBige, waBrige Dispersion von Rhodiumteilchen 35 
mit einer Teilchenkonzentration von 0,5 mMol Rh/Liter. 
Die erhaltene Dispersion wird in Gegenwart des ober- 
flachenaktiven Mittels stabilisiert Eine Aliquotmenge 
der waBrigen Dispersion von Rhodiumteilchen wird zur 
Herstellung einer festen Testprobe auf einem Kohlen- 40 
stoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein 
Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp betrach- 
tet Es wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der 
Rhodiumteilchen gut ist und der durchschnittiiche 
Durchmesser der Rhodiumteilchen 4,5 nm betragt, wo- 45 
bei der Variationskoeffizient einen Wert von 45,0% hat 
Die Rhodiumteilchendispersion ist stabil und zeigt auch 
nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten bei 
Raumtemperatur keine Veranderung des Dispersions- 
zustands. 5 0 

25 ml Chloroform werden mit 25 ml der vorstehend 
erhaltenen waBrigen Dispersion von Rhodiumteilchen, 
in der die Teilchen durch das oberflachenaktive Mittel 
stabilisiert sind, versetzt Das erhaltene Gemisch wird 
4 Stunden geruhrt Sodann werden 2,5 g Natriumchlorid 55 
unter Ruhren zugesetzt 

Der Riihrvorgang wird abgebrochen. Sodann lafit 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine obere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine untere Schicht 60 
aus einer braunen Chloroformphase mit darin gleichma- 
Big dispergierten Rhodiumteilchen. In einer Grenzpha- 
se zwischen der waBrigen Phase und der Chloroformp- 
hase werden braun gefarbte Aggregate des oberfla- 
chenaktiven Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen es 
werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die Chloro- 
formphase mit darin dispergierten Rhodiumteilchen 
wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte Chlo- 
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roformdispersion weist eine Rhodiumteilchenkonzen- 
tration von 0,475 mMol Rh/Liter auf. Eine Aliquotmen- 
ge der Chloroformdispersion von Rhodiumteilchen wird 
zur Herstellung einer festen Testprobe auf einem ICoh- 
lenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch 
ein Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp be- 
trachtet Es wird festgestellt, daB der Dispersionszu- 
stand der Rhodiumteilchen gut ist und der durchschnitt- 
iiche Durchmesser der Rhodiumteilchen 3,6 nm betragt 
wobei der Variationskoeffizient einen Wert von 31,4% 
hat Die Rhodiumteilchendispersion ist stabil und zeigt 
auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten 
bei Raumtemperatur keine Veranderung des Disper- 
sionszustands. 

Beispiel 25 

13,1 mg (0,05 mMol Ruthenium(III)-chlorid-trihydrat 
(RUCI3-3H2O, hergestellt und vertrieben von der Firma 
Kanto Kagaku Co., Ltd.) und 10 mg Natriumoleat 
(CH3(CH 2 )7CH - CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Co., Ltd.) als oberflachenaktives Mittel werden in 
94 ml destilliertem Wasser bzw. 1 ml destilliertem Was- 
ser gelost Die erhaltenen beiden Losungen werden in 
einen 100 mi fassenden, ovalen FCoIben gegeben. Das 
Gemisch wird bei Raumtemperatur geruhrt Getrennt 
davon werden 7,57 mg (0,2 mMol) Natriumborhydrid 
(NaBFU. hergestellt und vertrieben von der Firma Na- 
calai Tesque Co., Ltd.) in 5 ml destilliertem Wasser ge- 
lost Die erhaltene Losung wird zu dem vorstehend er- 
haltenen Gemisch gegeben, wobei man eine schwarze, 
gleichmaBige, waBrige Dispersion von Rutheniumteil- 
chen mit einer Rutheniumkonzentration von 0,5 mMol 
Ru/Liter erhalt, in der die Dispersion der Teilchen durch 
das oberflachenaktive Mittel stabilisiert ist 

Eine Aliquotmenge der waBrigen Dispersion der Ru- 
theniumteilchen wird zur Herstellung einer festen Test- 
probe auf einem ICohlenstoffilm getrocknet Die Test- 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans- 
missionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Di- 
spersionszustand der Teilchen gut ist und der durch- 
schnittiiche Durchmesser der Rutheniumteilchen 5,6 nm 
betragt, wobei der Variationskoeffizient einen Wert von 
36,7% hat Die Rutheniumteilchendispersion ist stabil 
und zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 3 
Monaten bei Raumtemperatur keine Veranderung des 
Dispersionszustands. 

25 ml Chloroform werden mit 25 ml der vorstehend 
erhaltenen waBrigen Dispersion von Rutheniumteil- 
chen, in der die Dispersion der Teilchen durch das ober- 
flachenaktive Mittel stabilisiert ist, versetzt Das erhal- 
tene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Nach dem Ruh- 
ren wird das Gemisch mit 2,5 g Natriumchlorid versetzt. 

Nach Abbruch des Ruhrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
schwarzen Chloroformphase mit darin gleichmaBig di- 
spergierten Rutheniumteilchen. In einer Grenzphase 
zwischen der waBrigen Phase und der Chloroformphase 
werden schwarz gefarbte Aggregate des oberflachen- 
aktiven Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen wer- 
den in einen Scheidetrichter gegebea Nur die obere 
Chloroformphase mit darin dispergierten Ruthenium- 
teilchen wird abgetrennt Die auf diese Weise abge- 
trennte Chloroformdispersion weist eine Ruthenium- 
teilchenkonzentration von .0,475 mMol Ru/Liter auf. Ei- 
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ne Aliquotmenge der Chloroformdispersion von Ruthe- 
niumteilchen wird zur Herstellung einer festen Testpro- 
be auf einem Kohl ens tof film getrocknet Die feste Test- 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans- 
missionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Di- 5 
spersionszustand der Rutheniumteilchen gut ist und der 
durchschnittiiche Durchmesser der Rutheniumteilchen 
5,1 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 36,7% hat. Die Rutheniumteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 10 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 26 

15 

lm wesentlichen auf die gleiche Weise wie im Beispiel 
25 wird eine schwarze, gleichmaBige, waBrige Disper- 
sion von Rutheniumteilchen mit einer Rutheniumkon- 
zentration von 0,5 mMol Ru/Liter erhalten, wobei die 
Dispersion der Teilchen durch das oberflachenaktive 20 
Mittel stabilisiert wird. Eine Aliquotmenge der wafiri- 
gen Dispersion der Rutheniumteilchen wird zur Her- 
stellung einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoff- 
ilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elek- 
tronenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 25 
wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der Ruthe- 
niumteilchen gut ist und der durchschnittiiche Durch- 
messer der Rutheniumteilchen 2,9 nm betragt, wobei 
der Variationskoeffizient einen Wert von 62,8% hat Die 
Rutheniumteilchendispersion ist stabil und zeigt auch 30 
nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten bei 
Raumtemperatur keine Veranderung des Dispersions- 
zustands. 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 25 wird im wesentlichen wie- 35 
derholt, wobei aber eine Abanderung hinsichtlich des 
Salzes vorgenommen wird 

25 ml Chloroform werden mit 25 ml der vorstehend 
erhaltenen waBrigen Dispersion von Rutheniumteil- 
chen, in der die Dispersion der Teilchen durch das ober- 40 
flachenaktive Mittel stabilisiert ist, versetzt Das erhal- 
tene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Nach dem Riih- 
ren wird eine Losung von 0,35 g Magnesiumchlorid in 
3 ml Wasser zugesetzt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs laBt man das Ge- 45 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
schwarzen Chloroformphase mit darin gleichmaBig di- 
spergierten Rutheniumteilchen. In einer Grenzphase 50 
zwischen der waBrigen Phase und der Chloroformphase 
werden schwarz gefarbte Aggregate des oberflachen- 
aktiven Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen wer- 
den in einen Scheidetrichter gegeben. Nur die untere 
Chloroformphase mit darin dispergierten Ruthenium- 55 
teilchen wird abgetrennt Die auf diese Weise abge- 
trennte Chloroformdispersion weist eine Ruthenium- 
teilchenkonzentration von 0,475 mMol Ru/Liter auf. Ei- 
ne Aliquotmenge der Chloroformdispersion von Ruthe- 
niumteilchen wird zur Herstellung einer festen Testpro- 60 
be auf einem ICohlenstoffilm getrocknet. Die feste Test- 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans- 
missionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Di- 
spersionszustand der Rutheniumteilchen gut ist und der 
durchschnittiiche Durchmesser der Rutheniumteilchen 65 
2,1 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 75,6% hat Die Rutheniumteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
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stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 27 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 25 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abanderung, daB 25 ml Cyclohexan an- 
stelle des in Beispiel 25 eingesetzten Chloroforms ver- 
wendet werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt So- 
dann laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das 
Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus einer 
farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obe- 
re Schicht aus einer schwarzen Cyclohexanphase mit 
darin gleichmaBig dispergierten Rutheniumteilchen. In 
einer Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 
Cyclohexanphase werden schwarz gefarbte Aggregate 
des oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese flussi- 
gen Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. 
Nur die obere Cyclohexanphase mit darin dispergierten 
Rutheniumteilchen wird abgetrennt Die auf diese Wei- 
se abgetrennte Cyclohexandispersion weist eine Ruthe- 
niumteilchenkonzentration von 0,475 mMol Ru/Liter 
auf. Eine Aliquotmenge der waBrigen Cyclohexandis- 
persion von Rutheniumteilchen wird zur Herstellung 
einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm ge- 
trocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der Ruthe- 
niumteilchen gut ist und der durchschnittiiche Durch- 
messer der Rutheniumteilchen 3,0 nm betragt, wobei 
der Variationskoeffizient einen Wert von 59,5% hat 
Diese Rutheniumteilchendispersion ist stabil und zeigt 
auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten 
bei Raumtemperatur keine Veranderung des Disper- 
sionszustands. 

Beispiel 28 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 25 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abanderung, daB 25 ml n-Hexan anstel- 
le des in Beispiel 25 eingesetzten Chloroforms verwen- 
det werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Nach 
dem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
ne obere Schicht aus einer schwarzen n-Hexanphase 
mit darin gleichmaBig dispergierten Rutheniumteilchen. 
In einer Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und 
der n-Hexanphase werden schwarz gefarbte Aggregate 
des oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese flussi- 
gen Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. 
Nur die obere n-Hexanphase mit darin dispergierten 
Rutheniumteilchen wird abgetrennt Die auf diese Wei- 
se abgetrennte n-Hexandispersion weist eine Rutheni- 
umteilchenkonzentration von 0,475 mMol Ru/Liter auf. 
Eine Aliquotmenge der n-Hexandispersion von Ruthe- 
niumteilchen wird zur Herstellung einer festen Testpro- 
be auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Test- 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans- 
missionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Di- 
spersionszustand der Rutheniumteilchen gut ist und der 
durchschnittiiche Durchmesser der Rutheniumteilchen 
2,5 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 57,1% hat Die Rutheniumteilchendispersion 
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ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Anderung 
des Dispersionszustands. 

Beispiel 29 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 25 wird im wesentlichen wie- 
derholt mit der Abanderung, daB 25 ml Benzol anstelle 
des in Beispiel 25 eingesetzten Chloroforms verwendet 
werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Nach 
dem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichiigen, waBrigen Phase und ei- 
ne obere Schicht aus einer schwarzen Benzolphase mit 
darin gleichmaBig dispergierten Rutheniumteiichen. In 
einer Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 
Benzolphase werden schwarz gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese flussigen 
Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Nur 
die obere Benzolphase mit darin dispergierten Rutheni- 
umteiichen wird abgetrennt Die auf diese Weise abge- 
trennte Benzoldispersion weist eine Rutheniumteilchen- 
konzentration von 0,475 mMol Ru/Liter auf. Eine Ali- 
quotmenge der Benzoldispersion von Rutheniumteii- 
chen wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf 
einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 
sionstyp getrocknet. Es wird festgestellt, daB der Di- 
spersionszustand der Rutheniumteiichen gut ist und der 
durchschnittliche Durchmesser der Rutheniumteiichen 
2,9 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 56,4% hat Die Rutheniumteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 30 

8,865 mg (0,05 mMol) Palladiumchlorid (PdCh, herge- 
stellt und vertrieben von der Firma Kojima ICagaku Co., 
Ltd.) und 0,025 g Trimethylstearylammoniumchlorid 
([Ci8H37N(CH3)3]Cl, Reagenzienqualitat, hergestellt 
und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Co., Ltd.) als 
oberflachenaktives Mittel werden in 94 ml destilliertem 
Wasser bzw. 1 ml destilliertem Wasser gelost Die erhal- 
tenen beiden Losungen werden in einen 100 ml fassen- 
den ovalen Kolben gegeben. Das Gemisch wird bei 
Raumtemperatur geruhrt Getrennt davon werden 
7,75 mg (0,2 mMol) Natriumborhydrid (NaBH 4( herge- 
stellt und vertrieben von der Firma Nacalai Tesque Co., 
Ltd) in 5 ml destilliertem Wasser gelost. Die erhaltene 
Losung wird zu dem vorstehend erhaltenen Gemisch 
gegeben. Man erhalt eine schwarze, gleichmaBige, waB- 
rige Dispersion von Palladiumteilchen mit einer Palladi- 
umkonzentration von 0,5 mMol Pd/Liter, in der der Di- 
spersionszustand der Teilchen durch das oberflachenak- 
tive Mittel stabilisiert ist Eine Aliquotmenge der waBri- 
gen Dispersion von Palladiumteilchen wird zur Herstel- 
lung einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm 
getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der Palla- 
diumteilchen gut ist und der durchschnittliche Durch- 
messer der Palladiumteilchen 5,8 nm betragt, wobei der 
Variationskoeffizient einen Wert von 24,0% hat Die 
Palladiumteilchendispersion ist stabil und zeigt auch 
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nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten bei 
Raumtemperatur keine Veranderung des Dispersions- 
zustands. 

25 ml Chloroform werden mit 25 ml der vorstehend 
5 erhaltenen waBrigen Dispersion von Palladiumteilchen, 
in der die Dispersion der Teilchen durch das oberfla- 
chenaktive Mittel stabilisiert ist, versetzt Das erhaltene 
Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Nach dem Ruhren 
wird eine Losung von 035 g Magnesiumchlorid in 3 ml 
io Wasser zugesetzt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichtigen 
waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
15 schwarzen Chloroformphase mit darin gleichmaBig di- 
spergierten Palladiumteilchen. In einer Grenzphase 
zwischen der waBrigen Phase und der Chloroformphase 
werden schwarz gefarbte Aggregate des oberflachen- 
aktiven Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen wer- 
20 den in einen Scheidetrichter gegeben. Nur die untere 
Chloroformphase mit darin dispergierten Palladiumteil- 
chen wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte 
Chloroformdispersion weist eine Palladiumteilchenkon- 
zentration von 0,475 mMol Pd/Liter auf. Eine Aliquot- 
25 menge der Chloroformdispersion von Palladiumteilchen 
wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf einem 
Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird 
durch ein Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp 
betrachtet Es wird festgestellt, daB der Dispersionszu- 
30 stand der Teilchen gut ist und der durchschnittliche 
Durchmesser der Palladiumteilchen 4,8 nm betragt, wo- 
bei der Variationskoeffizient einen Wert von 20,6% hat 
Die Palladiumteilchenkonzentration ist stabil und zeigt 
auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten 
35 bei Raumtemperatur keine Veranderung des Disper- 
sionszustands. 

Beispiel 31 

40 23,75 mg (0,1 mMol) Nickelchlorid-hexahydrat 
(NiCl2 *6H20, hergestellt und vertrieben von der Firma 
Kanto Kagaku Co„ Ltd.) und 20 mg Natriumoleat 
(CH3(CH2)7CH -CH(CH 2 ) 7 COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
45 Kasei Co., Ltd.) als oberflachenaktives Mittel werden in 
94 ml destilliertem Wasser bzw. 1 ml destilliertem Was- 
ser gelost Die erhaltenen beiden Losungen werden in 
einen 100 ml fassenden ovalen Kolben gegeben. Das 
Gemisch wird bei Raumtemperatur geruhrt Getrennt 
50 davon werden 13,6 mg (0,36 mMol) Natriumborhydrid 
(NaBH4, hergestellt und vertrieben von der Firma Na- 
calai Tesque Co., Ltd.) in 5 ml destilliertem Wasser ge- 
lost Die erhaltene Losung wird zu dem vorstehend er- 
haltenen Gemisch gegeben. Man erhalt eine schwarze, 
55 gleichmaBige, waBrige Dispersion von Nickelboridteil- 
chen mit einer Nickelboridteilchenkonzentration von 1 
mMol NiB/Liter, in der der Dispersionszustand der Teil- 
chen durch das oberflachenaktive Mittel stabilisiert ist 
Eine Aliquotmenge der waBrigen Dispersion von Nik- 
60 kelboridteilchen wird zur Herstellung einer festen Test- 
probe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste 
Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Nickelboridteilchen gut ist 
65 und der durchschnittliche Durchmesser der Nickelbo- 
ridteilchen 9,8 nm betragt, wobei der Variationskoeffi- 
zient einen Wert von 33,0% hat Die Nickelboridteil- 
chendispersion ist stabil und zeigt auch nach einer Lage- 
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rung von mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur 
keine Veranderung des Dispersionszustands. 

25 ml Cyclohexan werden mit 25 ml der vorstehend 
erhaltenen waBrigen Dispersion von Nickelboridteil- 
chen versetzt, in der die Dispersion der Teilchen durch 5 
das oberflachenaktive Mittel stabilisiert ist Das erhalte- 
ne Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Mach dem Ruhren 
wird eine L6sung von 035 g Magnesiumchlorid in 3 ml 
Wasser zu dem erhaltenen Gemisch gegeben. 

Nach Abbruch des Ruhrvorgangs laBt man das Ge- 10 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus einer 
schwarzen Cyclohexanphase mit darin gleichmaBig di- 
spergierten Nickelboridteilchen. In einer Grenzphase 15 
zwischen der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase 
werden schwarz gefarbte Aggregate des oberflachen- 
aktiven Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen wer- 
den in einen Scheidetrichter gegeben. Nur die obere 
Cyclohexanphase mit darin dispergierten Nickelborid- 20 
teilchen wird abgetrennt Die auf diese Weise abge- 
trennte Cyclohexandispersion weist eine Nickelborid - 
teilchenkonzentration von 0,9 mMol NiB/Liter auf. Eine 
Aliquotmenge der Cyclohexandispersion von Nickelbo- 
ridteilchen wird zur Herstellung einer festen Testprobe 25 
auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testpro- 
be wird durch ein Elektronenmikxoskop vom Transmis- 
sionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Disper- 
sionszustand der Nickelboridteilchen gut ist und der 
durchschnittiiche Durchmesser der Nickelboridteilchen 30 
10,2 nm betragt wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 39,1% hat Die Nickelboridteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 35 

Beispiel 32 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 31 wird im wesentlichen wie- 40 
derholt, mit der Abanderung, daB 25 ml n-Hexan anstel- 
le des in Beispiel 31 eingesetzten Cyclohexans verwen- 
det werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt. Nach 
dem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 45 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
ne obere Schicht aus einer schwarzen n-Hexanphase 
mit darin gleichmaBig dispergierten Nickelboridteil- 
chen. In einer Grenzphase zwischen der waBrigen Phase 50 
und der n-Hexanphase werden schwarz gefarbte Ag- 
gregate des oberflachenaktiven Mittels festgestellt Die- 
se flussigen Phasen werden in einen Scheidetrichter ge- 
geben. Nur die obere n-Hexanphase mit darin disper- 
gierten Nickelboridteilchen wird abgetrennt Die auf 55 
diese Weise abgetrennte n-Hexandispersion weist eine 
Nickelborid teilchenkonzentration von 0,9 mMol NiB/ 
Liter auf. Eine Aliquotmenge der n-Hexandispersion 
von Nickelboridteilchen wird zur Herstellung einer fe- 
sten Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet 60 
Die feste Testprobe wird durch ein Elektronenmikro- 
skop vom Transmissionstyp betrachtet Es wird festge- 
stellt, daB der Dispersionszustand der Nickelboridteil- 
chen gut ist und der durchschnittiiche Durchmesser der 
Nickelboridteilchen 123 nm betragt, wobei der Varia- 65 
tionskoeffizient einen Wert von 31,8% hat Die Nickel- 
boridteilchendispersion ist stabil und zeigt auch nach 
einer Lagerung von 3 Monaten bei Raumtemperatur 
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keine Veranderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 33 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 31 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abanderung, daB 25 ml Benzol anstelle 
des in Beispiel 31 eingesetzten Cyclohexans verwendet 
werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Nach 
dem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und, ei- 
ne obere Schicht aus einer schwarzen Benzolphase mit 
darin gleichmaBig dispergierten Nickelboridteilchen. In 
einer Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 
Benzolphase werden schwarz gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese flussigen 
Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Nur 
die obere Benzolphase mit darin dispergierten Nickel* 
boridteilchen wird abgetrennt Die auf diese Weise ab- 
getrennte Benzoldispersion weist eine Nickelboridteil- 
chenkonzentration von 0,9 mMol NiB/Liter auf. Eine 
Aliquotmenge der Benzoldispersion der Nickelborid- 
teilchen wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf 
einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 
sionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Disper- 
sionszustand der Nickelboridteilchen gut ist und der 
durchschnittiiche Durchmesser der Nickelboridteilchen 
12,1 nm betragt wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 31,3% hat Die Nickelboridteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 34 

2,809 g (20,5 mMol) metallisches Barium (Ba, herge- 
stellt und vertrieben von der Firma Kanto Kagaku Co., 
Ltd.) werden in 55,54 ml Isopropanol (iso-C3H70H, Rea- 
genzienqualitat hergestellt und vertrieben von der Fir- 
ma Kanto Kagaku Co., Ltd.) unter Bildung von Bariumi- 
sopropoxid gelost Getrennt davon werden 9 ml (47,27 
mMol) Titanisopropoxid (Ti(OC 3 H 7 )4. hergestellt und 
vertrieben von der Firma Kanto Kagaku Co., Ltd.) mit 
36 ml (333 mMol) tert-Amylalkohol (tert-CsHuOH, 
Reagenzienqualitat, hergestellt und vertrieben von der 
Firma Kanto Kagaku Co., Ltd.) vermischt Das erhaltene 
Gemisch wird 24 Stunden unter RuckfluB erwarmt und 
sodann mit 44,46 ml der Losung von Bariumisopropoxid 
versetzt Das erhaltene Gemisch wird weitere 2 Stun- 
den unter RuckfluB erwarmt Sodann wird eine Hydro- 
lyse durch tropfenweise Zugabe von 2,5 ml destilliertem 
Wasser zum Gemisch durchgefuhrt Das erhaltene Hy- 
drolysat wird zur Trockene eingedampft. Man erhalt 
Bariumtitanat in Form eines weiBen Pulvers. 

0,0117 g (0,05 mMol) Bariumtitanat und 0,1 g Natri- 
umoleat (CH 3 (CH 2 ) 7 CH -CH(CH 2 )7COONa, Reagen- 
zienqualitat hergestellt und vertrieben von der Firma 
Tokyo Kasei Co., Ltd.) als oberflachenaktives Mittel 
werden zu 100 ml destilliertem Wasser gegeben. Das 
erhaltene Gemisch wird geruhrt. Man erhalt eine waBri- 
ge Dispersion von Bariumtitanatteilchen mit einer Bari- 
umtitanatteilchenkonzentration von 0,5 mMol Ba- 
TiOyLiter, in der die Dispersion der Teilchen durch das 
oberflachenaktive Mittel stabilisiert ist Es wird festge- 
stellt, daB der Dispersionszustand der Bariumtitanatteil- 
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chen gut ist In der erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Bariumtitanatteilchen kommt es jedoch innerhalb von 2 
Tagen bei Raumtemperatur zu einer Ausfallung der Ba- 
riumtitanatteilchen. Daher wird eine unniittelbar vorher 
hergestellte waBrige Dispersion von Bariumtitanatteil- 
chen dazu verwendet, eine Wanderung von einer waBri- 
gen Phase in eine nicht-waBrige flussige Phase durchzu- 
fiihren. Ferner werden bereits ausgefallte Bariumtitan- 
atteilchen durch Ruhren erneut in Dispersion gebracht 
25 ml Cyclohexan werden mit 25 ml der vorstehend 
erhaltenen waBrigen Dispersion von Bariumtitanatteil- 
chen, in der die Dispersion der Teilchen durch das ober- 
flachenaktive Mittel stabilisiert ist, versetzt Das erhal- 
tene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Nach dem Ruh- 
ren wird eine Losung von 035 g Magnesiumchlorid in 
3 ml Wasser zu dem Gemisch gegeben. 

Nach Abbruch des Ruhrvorgangs laflt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus einer 
weiBen Cyclohexanphase mit darin gleichmaBig disper- 
gierten Bariumtitanatteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase 
werden weiB gefarbte Aggregate des oberflachenakti- 
ven Mtttels festgestellt Diese flussigen Phasen werden 
in emen Scheidetrichter gegeben. Nur die obere Cycloh- 
exanphase mit darin gleichmaBig dispergierten Barium- 
titanatteilchen wird abgetrennL Die auf diese Weise ab- 
getrennte Cyclohexandispersion weist eine Bariumtit- 
anatteilchenkonzentration von 0,475 mMoi BaTiCVLi- 
ter auf. Es wird festgestellt, daB der Dispersionszustand 
der Teilchen gut ist. Die Bariumtitanatteilchendisper- 
sion ist einen Tag bei Raumtemperatur stabil. Anschlie- 
Bend kommt es zu einer Ausfallung von Bariumtitanat- 
teilchen an der Phasengrenze. Jedoch lassen sich die 
Bariumtitanatteilchen durch Ruhren erneut dispergie- 
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Das Verfahren zur Herstellung einer nicht- waBrigen 
Dispersion von Beispiel 34 wird im wesentlichen wie- 
5 derholt, mit der Abanderung, daB 25 ml Benzol anstelle 
des in Beispiel 34 eingesetzten Cyclohexans verwendet 
werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt An- 
schlieBend laflt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
io hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
ne obere Schicht aus einer weiBen BenzoJphase mit dar- 
in gleichmaBig dispergierten Bariumtitanatteilchen. In 
einer Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 
is Benzolphase werden gefarbte Aggregate des oberfla- 
chenaktiven Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen 
werden in einen Scheidetrichter gegeben. Nur die obere 
Benzolphase mit darin dispergierten Bariumtitanatteil- 
chen wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte 
20 Benzoldispersion weist eine Bariumtitanatteilchenkon- 
zentration von 0,475 mMol BaTiOyLiter auf. Es wird 
festgestellt, daB der Dispersionszustand der Teilchen 
gut ist Die Bariumtitanatteilchendispersion ist einen 
Tag bei Raumtemperatur stabil. AnschlieBend kommt 
25 es zu einer Ausfallung von Bariumtitanatteilchen an der 
Phasengrenze. Jedoch lassen sich die Bariumtitanatteil- 
chen durch Ruhren erneut dispergieren. 
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Beispiel 35 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 34 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abanderung, daB 25 ml n-Hexan anstel- 
le des in Beispiel 34 eingesetzten Cyclohexans verwen- 
det werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt Nach 
dem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
ne obere Schicht aus einer weiBen n-Hexanphase mit 
darin gleichmaBig dispergierten Bariumtitanatteilchen. 
In einer Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und 
u n : Hexan P hase werden weiB gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese flussigen 
Phasen werden m einen Scheidetrichter gegeben. Nur 
die obere n-Hexanphase mit darin dispergierten Bari- 
umtitanatteilchen wird abgetrennt Die auf diese Weise 
abgetrennte n-Hexandispersion weist eine Bariumtitan- 
atteilchenkonzentration von 0,475 mMol BaTiOyLiter 
auf. Es wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der 
Bariumtitanatteilchen gut ist Die erhaltene Bariumtit- 
anatteilchendispersion ist einen Tag bei Raumtempera- 
tur stabil AnschlieBend kommt es zu einer Ausfallung 
von Bariumtitanatteilchen an der Phasengrenze. Durch 
Ruhren lassen sich die Bariumtitanatteilchen jedoch er- 
neut dispergieren. 



Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 34 wird im wesentlichen wie- 
derholt mit der Abanderung, daB 25 ml Chloroform an- 
stelle des in Beispiel 34 eingesetzten Cyclohexans ver- 
35 wendet werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt An- 
schlieBend laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine obere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
40 ne untere Schicht aus einer weiBen Chloroformphase 
mit darin gleichmaBig dispergierten Bariumtitanatteil- 
chen. Diese flussigen Phasen werden in einen Scheidet- 
richter gegeben. Nur die untere Chloroformphase mit 
darin dispergierten Bariumtitanatteilchen wird abge- 
45 trennt Die auf diese Weise abgetrennte Chloroformdis- 
persion weist eine Bariumtitanatteilchendispersion von 
0,475 mMol BaTiOyLiter auf. Es wird festgestellt daB 
der Dispersionszustand der Teilchen gut ist Die Bart- 
umtitanatteilchenkonzentration ist stabil und zeigt auch 
50 nach einer Lagerung von mindestens 1 Monat bei 
Raumtemperatur keine Veranderung des Dispersions- 
zustands. 
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Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 34 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abanderung, daB 0,025 g Natriumdode- 
cylbenzolsulfonat (C^^sQ^SOaNa, Reagenzienqua- 
60 litat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Co. Ltd.) als oberflachenaktives Mittel anstelle 
des in Beispiel 37 eingesetzten Natriumoleats verwen- 
det werden. 

Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt. An- 
65 schlieBend laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine obere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
ne untere Schicht aus einer weiBen Chloroformphase 
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mit darin gleichmaBig dispergierten Bariumtitanatteil- 
chen. Diese flussigen Phasen werden in einen Scheidet- 
richter gegeben. Nur die obere Chloroformphase mit 
darin dispergierten Bariumtitanatteilchen wird abge- 
trennt. Die auf diese Weise abgetrennte Chloroformdis- 5 
persion weist eine Bariumtitanatteilchenkonzentration 
von 0,475 mMol BaTiOyLiter auf. Es wird festgestellt, 
da6 der Dispersionszustand der Teilchen gut isL Die 
Bariumtitanatteilchendispersion ist stabil und zeigt auch 
nach einer Lagerung von 1 Monat bei Raumtemperatur 10 
keine Veranderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 39 

1 1,2 mg (0,066 mMol) Silbernitrat (AgNC>3, Reagen- 15 
zienqualitat, hergestellt und vertrieben von der Firma 
Tokyo Kasei Co. Ltd.) und 59,2 mg (0,528 mMol, ange- 
geben als molare Menge an Monomereinheiten, mit ei- 
nem Molverhaltnis zu den Silberatomen von 8) Poly- 
(N-vinyl-2-pyrrolidon), durchschnittliches Molekularge- 20 
wicht 10 000, hergestellt und vertrieben von der Firma 
Kanto Kasei Kogyo Co., Ltd, Japan) als Polymerisat 
werden in 60 ml Methanol bzw. 30 ml Methanol gelost 
Die erhaltenen beiden Losungen werden vermischt Das 
Gemisch wird in einem 100 ml fassenden ovalen Kolben, 25 
der mit einem RuckfluBkuhler ausgeriistet ist, erwarmt 
AnschlieBend werden 10 ml Methanol mit einem Gehalt 
an 2,46 mg (0,066 mMol) Natriurnhydroxid zugesetzt. 
Das erhaltene Gemisch wird 10 Minuten erwarmt. Man 
erhalt 100 ml einer gelben, gleichmaBigen Methanoldis- 
persion von Silberteilchen, in der die Dispersion der 
Teilchen durch das Polymerisat stabilisiert ist. Die erhal- 
tene Dispersion von Silberteilchen wird einer Vakuum- 
trocknung unterworfen. Das erhaltene getrocknete Pro- 
dukt wird in 100 ml destilliertem Wasser redispergiert 
Man erhalt eine waflrige Dispersion von Silberteilchen 
mit einer Silberteilchenkonzentration von 0,66 mMol 
Ag/Liter, in der der Dispersionszustand der Teilchen 
durch das Polymerisat stabilisiert ist. Eine Aliquotmen- 
ge der wSBrigen Dispersion der Silberteilchen wird zur 
Herstellung einer festen Testprobe auf einem Kohlen- 
stoffilm getrocknet. Die feste Testprobe wird durch ein 
Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp betrach- 
tet Es wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der 
Silberteilchen gut ist und der durchschnittliche Durch- 
messer der Silberteilchen 13,0nm betragt, wobei der 
Variationskoeffizient einen Wert von 52,4% hat Die 
Silberteilchendispersion ist stabil und zeigt auch nach 
einer Lagerung von mindestens 3 Monaten bei Raum- 
temperatur keine Veranderung des Dispersionszu- 
stands. 

25 ml der vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion 
von Silberteilchen, in der die Dispersion der Teilchen 
durch das Polymerisat stabilisiert ist, und 0,025 g Natri- 
umoleat (CH^Cr^CH « CH(CH 2 ) 7 COONa, Reagen- 
zienqualitat, hergestellt und vertrieben von der Firma 
Tokyo Kasei Co., Ltd) als oberflachenaktives Mittel 
werden nacheinander zu 25 ml Cyclohexan gegeben. 
Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt. Vor der 
Zugabe des Natriumoleats ist das Gemisch heterogen, 
wobei groBe Tropfen festgestellt werden. Nach der Zu- 
gabe des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung unter 
Bildung eines homogenen Gemisches. AnschlieBend 
werden 2,5 g Natriumchlorid unter Riihren zugesetzt. 

Nach Abbruch des Ruhrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus einer 
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gelben Cyclohexanphase mit darin gleichmaBig disper- 
gierten Silberteilchen. In einer Grenzphase zwischen 
der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase werden 
gelb gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven Mittels 
festgestellt. Diese flussigen Phasen werden in. einen 
Scheidetrichter gegeben. Nur die obere Cyclohexan- 
phase mit den darin dispergierten Silberteilchen wird 
abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte Cyclohex- 
andispersion weist eine Silberteilchenkonzentration von 
0,627 mMol Ag/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Cy- 
clohexandispersion von Silberteilchen wird zur Herstel- 
lung einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm 
getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der Silber- 
teilchen gut ist und der durchschnittliche Teilchendurch- 
messer der Silberteilchen 8,9 nm betragt, wobei der Va- 
riationskoeffizient einen Wert von 65,9% hat Die Sil- 
berteilchendispersion ist stabil und zeigt auch nach ei- 
ner Lagerung von mindestens 3 Monaten bei Raumtem- 
peratur keine Veranderung des Dispersionszustands. 

Vergleichsbeispiel 5 

Das Verfahren von Beispiel 39 wird im wesentlichen 
wiederholt, mit der Abanderung, daB kein Natriumoleat 
zugesetzt wird. Es wird eine Wanderung von Silberteil- 
chen in die Cyclohexanphase festgestellt Jedoch kommt 
es bald zu einer Aggregation der Silberteilchen, so daB 
30 sich diese abscheiden. 

Vergleichsbeispiel 6 

25 ml der in Beispiel 39 erhaltenen waBrigen Disper- 
35 sion von Silberteilchen, in der die Dispersion der Teil- 
chen durch das Polymerisat stabilisiert ist und 0,025 g 
Natriumoleat (CH 3 (CH 2 ) 7 CH = CH(CH 2 ) 7 COONa, 
Reagenzienqualitat hergestellt und vertrieben von der 
Firma Tokyo Kasei Co., Ltd.) als oberflachenaktives 
40 Mittel werden nacheinander zu 25 ml Cyclohexan gege- 
ben. Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt 
Nach dem Riihren laBt man das Gemisch 1 Stunde ohne 
Zusatz von Natriumchlorid ruhig stehen. Es erfolgt eine 
Trennung in eine untere Schicht aus einer waBrigen 
45 Phase mit darin dispergierten gelben Silberteilchen und 
eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichtigen 
Cyclohexanphase. Es wird festgestellt, daB keine Wan- 
derung von Silberteilchen aus der waBrigen Dispersion 
in die Cyclohexanphase eintritt 

50 

Vergleichsbeispiel 7 

25 ml der in Beispiel 39 erhaltenen Dispersion von 
Silberteilchen, in der die Dispersion der Teilchen durch 
55 Poly-(N-vinyl-2-pyrrolidon) stabilisiert ist, und 2,5 g Na- 
triumchlorid werden zu 25 ml Cyclohexan gegeben. Die 
Silberteilchen ballen sich zusammen und fallen aus. Man 
erhalt eine obere Schicht aus einer Cyclohexanphase 
und eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
60 gen waBrigen Phase mit einem Gehalt an Silbernieder- 
schiagen. AnschlieBend werden 0,025 g Natriumoleat 
(CH3(CH2)7CH = CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) zugesetzt und unter Ruh- 
65 ren eingemischt. Trotz dieser MaBnahme bleiben so- 
wohl die waBrige Phase als auch die Cyclohexanphase 
farblos. Somit laBt sich feststellen, daB keine Wande- 
rung der Silberteilchen aus der waBrigen Phase in die 
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Cyclohexanphase stattgefunden hat 
Beispiel 40 

25 ml der in Beispiel 39 erhaltenen Dispersion von 
Silberteilchen, in der die Dispersion der Teilchen durch 
Poly-{Nvinyl-2-pyrroiidon) stabilisiert ist eine Losung 
von 0,025 g Natriumoleat 

(CH3(CH2)7CH =CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) als oberflachenaktivem 
Mitt el in 1 ml Wasser und 2J5 g Natriumchlorid werden 
gleichzeitig zu 25 ml Cyclohexan gegeben und 10 Minu- 
ten geriihrt Sodann laBt man das Gemisch 1 Stunde 
ruhig stehea Es kommt zu einer Aggregation und Aus- 
fallung der Silberteilchen in einer Grenzphase zwischen 
der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase. 

Das Gemisch wird 10 Minuten geruhrt und sodann 
1 Stunde ruhig stehengelassen. Das Gemisch trennt sich 
in eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus einer 
gelben, gleichmaBigen Cyclohexanphase mit darin di- 
spergierten Silberteilchen. Das Zweiphasengemisch 
wird in einen Scheidetrichter gegeben. Die obere Cy- 
clohexanphase mit darin dispergierten Silberteilchen 
wird isoliert 

Beispiel 4 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 39 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abanderung, daB 25 ml n-Hexan anstel- 
le von Cyclohexan verwendet werden. Vor der Zugabe 
von Natriumoleat ist das Gemisch heterogen, wobei 
groBe Tropfen festgestellt werden. Nach der Zugabe 
von Natriumoleat erfolgt eine Emulgierung unter Bil- 
dung eines homogenen Gemisches. Sodann werden 
2,5 g Natriumchlorid unter Riihren zugesetzt 

Der Riihrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer gelben, n-Hexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Silberteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der n-Hexanphase wer- 
den gelb gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Die n-Hexanphase mit 
darin dispergierten Silberteilchen wird abgetrennt. Die 
auf diese Weise abgetrennte n-Hexandispersion weist 
eine Silberteilchenkonzentration von 0,627 mMot Ag/ 
Liter auf. Eine Aliquotmenge der n-Hexandispersion 
von Silberteilchen wird zur Herstellung einer festen 
Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Silberteilchen gut ist und 
der durchschnittliche Teilchendurchmesser der Silber- 
teilchen 1 1,3 nm betragt, wobei der Variationskoeffi- 
zient einen Wert von 50,3% hat Die Silberteilchendis- 
persion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung 
von mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine 
Veranderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 42 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 39 wird im wesentlichen wie- 
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derholt mit der Abanderung, daB 25 ml Benzol anstelle 
von Cyclohexan verwendet werden. Vor der Zugabe 
von Natriumoleat ist das Gemisch heterogen, wobei 
groBe Tropfen festgestellt werden. Nach der Zugabe 
5 des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung unter Bil- 
dung eines homogenen Gemisches. Sodann werden 
23 g Natriumchlorid unter Ruhren zugesetzt 

Der Riihrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 

io trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer gelben Benzolphase mit darin gleichmaBig di- 
spergierten Silberteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Benzolphase werden 

is gelb gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven Mittels 
festgestellt Diese flussigen Phasen werden in einen 
Scheidetrichter gegeben. Die Benzolphase mit darin di- 
spergierten Silberteilchen wird abgetrennt Die auf die- 
se Weise abgetrennte Benzoldispersion weist eine Sil- 

20 berteilchenkonzentration von 0,627 mMol Ag/Liter auf. 
Eine Aliquotmenge der Benzoldispersion von Silberteil- 
chen wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf 
einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 

25 sionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Disper- 
sionszustand der Silberteilchen gut ist und der durch- 
schnittliche Durchmesser der Silberteilchen 6,6 nm be- 
tragt, wobei der Variationskoeffizient einen Wert von 
65,7% hat Die Silberteilchendispersion ist stabil und 

30 zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Mo- 
naten bei Raumtemperatur keine Veranderung des Di- 
spersionszustands. 

Beispiel 43 

35 

25 ml der in Beispiel 39 erhaltenen waBrigen Disper- 
sion von Silberteilchen, in der die Dispersion der Teil- 
chen durch das Poly-(N-vinyl-2-pyrrolidon) stabilisiert 
ist, und 0,025 g Trimethylstearylammoniumchlorid 

40 ([Ci8H37N(CH3)3]Cl, Reagenzienqualitat, hergestellt 
und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo Co., 
Ltd., Japan) als oberflachenaktives Mittel werden nach- 
einander zu 25 mi Chloroform gegeben und 4 Stunden 
geriihrt Vor der Zugabe des Trim e thy lstearylammoni- 

45 umchlorids ist das Gemisch heterogen, wobei groBe 
Tropfen festgestellt werden. Nach der Zugabe des Tri- 
methylstearylammoniumchlorids erfolgt eine Emulgie- 
rung unter Bildung eines homogenen Gemisches. So- 
dann werden 2,5 g Natriumchlorid unter Ruhren zuge- 

50 setzt 

Der Riihrvorgang wird abgebrochen. Man laBt das 
Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt 
sich in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsich- 
tigen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 

55 gelben Chloroformphase mit darin gleichmaBig disper- 
gierten Silberteilchen. In einer Grenzphase zwischen 
der waBrigen Phase und der Chloroformphase werden 
gelb gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven Mittels 
festgestellt Diese flussigen Phasen werden in einen 

60 Scheidetrichter gegeben. Die Chloroformphase mit dar- 
in dispergierten Silberteilchen wird abgetrennt Die auf 
diese Weise abgetrennte Chloroformdispersion weist 
eine Silberteilchenkonzentration von 0,627 mMol Ag/ 
Liter auf. Eine Aliquotmenge der Chloroformdispersion 

65 von Silberteilchen wird zur Herstellung einer festen 
Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
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der Dispersionszustand der Silberteilchen gut ist und 
der durchschnittliche Durchmesser der Silberteilchen 
5,7 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 64,3% hat Die Silberteilchendispersion ist 
stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 3 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 44 

77,9 mg (0,31 mMol) Kupfersulfat-pentahydrat (Cu- 
SO4 5H2O Reagenzienqualitat, hergestellt und vertrie- 
ben von der Firma Kanto Kasei Kogyo Co., Ltd., Japan) 
und 34,8 mg (0,31 mMol, angegeben als Molmenge der 
Monomereinheiten (Molverhaltnis zu Kupferatomen 
von 1) Poly-(N-vinyl-2-pyrrolidon) (durchschnittliches 
Molekulargewicht 10 000, hergestellt und vertrieben 
von der Firma Kanto Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) 
werden in 50 ml Wasser gelost Eine waBrige Losung 
von 77,4 mg (0,31 mMol) Natrium thiosulf at (Reagen- 
zienqualitat, hergestellt und vertrieben von der Firma 
Kanto Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) wird zu der vorste- 
hend erhaltenen Losung gegeben und 30 Minuten bei 
60° C unter RuckfluB erwarmt Man erhalt 100 ml einer 
braunen, gleichmaBigen, waBrigen Dispersion von Kup- 
fersulfidteilchen mit einer Konzentration von 3,1 mMol 
CuS/Liter, in der die Dispersion durch Poly-(M-vinyI- 
2-pyrrolidon) stabilisiert ist. Eine Aliquotmenge der 
waBrigen Dispersion von Kupfersulfidteilchen wird zur 
Herstellung einer festen Testprobe auf einem Kohien- 
stoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein 
Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp betrach- 
tet Es wird festgestellt daB der Dispersionszustand der 
Kupfersulfidteilchen gut ist und die Kupfersulfidteil- 
chen aus primaren Teilchen und aus sekundaren Teil- 
chen, die aus primaren Teilchen zusammengesetzt sind, 
bestehen. Der durchschnittliche Durchmesser der pri- 
maren Teilchen betragt 14,5 nm, wobei der Variations- 
koeffizient einen Wert von 133% hat Der durchschnitt- 
liche Durchmesser der sekundaren Teilchen betragt 
77,6 nm, wobei der Variationskoeffizient einen Wert 
von 17,3% hat Die waBrige Dispersion von Kupfersul- 
fidteilchen ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung 
von mindestens 3 Monaten bei Raumtemperatur in ei- 
ner S ticks toffatmosphare keine Veranderung des Di- 
spersionszustands. 

25 mi der vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion 
von Kupfersulfidteilchen und 0,025 g Natriumdodecyl- 
benzolsulfonat (C^PhsCeFUSCbNa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) als oberflachenaktives 
Mittel werden nacheinander zu 25 ml Chloroform gege- 
ben. Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geruhrt 
Vor der Zugabe des Natriurndodecylbenzolsulfonats 
zum Gemisch aus Chloroform und der waBrigen Kup- 
fersulfiddispersion werden im Gemisch groBe Tropfen 
festgestellt Auch nach einem Ruhrvorgang bleibt das 
Gemisch heterogen. Jedoch wird das Gemisch nach Zu- 
gabe von Natriumdodecylbenzolsulfonat emulgiert und 
homogen. AnschlieBend wird eine L6sung von 0,35 g 
Magnesiurnchlorid in 3 mi Wasser unter Riihren zuge- 
setzt 

Nach dem Riihren laBt man das Gemisch 3 Stunden 
ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich in eine obere 
Schicht aus einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen 
Phase und eine untere Schicht aus einer braunen Chlo- 
roformphase mit darin gleichmaBig dispergierten Kup- 
fersulfidteilchen. In einer Grenzphase zwisch n der 
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waBrigen Phase und der Chloroformphase werden 
braun gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven Mit- 
tels festgestellt Diese fliissigen Phasen werden in einen 
Scheidetrichter gegeben. Die untere Chloroformphase 

5 mit darin dispergierten Kupfersulfidteilchen wird abge- 
trennt Die auf diese Weise abgetrennte Chlorpformdis- 
persion weist eine Kupfersulfidteilchenkonzentration 
von 2,9 mMol CuS/Liter auf. Eine Aliquotmenge der 
Chloroformdispersion der Kupfersulfidteilchen wird zur 

10 Herstellung einer festen Testprobe auf einem Kohlen- 
stoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein 
Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp betrach- 
tet Es wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der 
Kupfersulfidteilchen gut ist Der durchschnittliche 

15 Durchmesser der primaren Kupfersulfidteilchen betragt 
14,6 nm, wobei der Variationskoeffizient einen Wert 
von 1 1,4% hat Der durchschnittliche Durchmesser der 
sekundaren Kupfersulfidteilchen betragt 753 nm, wobei 
der Variationskoeffizient einen Wert von 15,4% hat Die 

20 waBrige Dispersion der Kupfersulfidteilchen ist stabil 
und zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 3 
Monaten bei Raumtemperatur keine Veranderung des 
Dispersionszustands. 

25 Beispiel 45 

62,42 mg (0,25 mMol) Kupfersulfat-pentahydrat (Cu- 
SO4 • 5H2O, Reagenzienqualitat, hergestellt und ver- 
trieben von der Firma Kanto Kasei Kogyo Co„ Ltd., 

30 Japan) und 1,11 g (10 mMol, angegeben als Molmenge 
an Monomereinheiten, Molverhaltnis zu den Kupfer- 
atomen von 40) Poly-(N-vinyl-2-pyrrolidon) (durch- 
schnittliches Molekulargewicht 10 000, hergestellt und 
vertrieben von der Firma Kanto Kasei Kogyo Co., Ltd. 

35 Japan) werden in 45 ml destilliertem Wasser gelost Die 
erhaltene Losung wird in einem 50 ml fassenden Kol- 
ben, der mit einem RuckfluBkuhler ausgerustet ist, auf 
80° C unter RuckfluB erwarmt und sodann auf 25° C ge- 
kuhlt AnschlieBend wird eine Losung von 18,92 mg (0,5 

4 o mMol) Natriumborhydrid (NaBFU, hergestellt und ver- 
trieben von der Firma Nacalai Tesque, Japan) in 5 ml 
destilliertem Wasser zugesetzt wodurch man eine 
schwarze, gleichmaBige, waBrige Dispersion von Kup- 
ferteilchen mit einer Konzentration von 5,0 mMol Cu/ 

45 Liter erhalt, in der der Dispersionszustand durch Poly- 
(N-vinyl-2pyrroiidon) stabilisiert ist Eine Aliquotmenge 
der waBrigen Dispersion von Kupferteilchen wird zur 
Herstellung einer festen Testprobe auf einem Kohlen- 
stoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein 

50 Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp betrach- 
tet Es wird festgestellt daB der Dispersionszustand der 
Kupferteilchen gut ist und der durchschnittliche Durch- 
messer der Kupferteilchen 5,4 nm betragt wobei der 
Variationskoeffizient einen Wert von 43,5% hat Die 

55 waBrige Dispersion von Kupferteilchen ist stabil und 
zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Mo- 
naten bei Raumtemperatur in einer Stickstoffatmospha- 
re keine Veranderung des Dispersionszustands. 

25 ml der vorstehend erhaltenen waBrigen Dispersion 

60 von Kupferteilchen und 0,025 g Trimethylstearylammo- 
niumchlorid ([CigH37N(CH3)3]Cl. Reagenzienqualitat, 
hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei 
Kogyo Co., Ltd., Japan, als oberflachenaktives Mittel 
werden nacheinander zu 25 ml Chloroform gegeben. 

65 Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden gerUhrt Vor der 
Zugabe des Trimethylstearylammoniumchlorids zu dem 
Gemisch aus Chloroform und der waBrigen Kupferdis- 
persion werden im Gemisch groBe Tropfen festgestellt 
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Auch nach dem Ruhren ist das Gemisch heterogen. 
Nach Zugabe von Trimethyistearylammoniumchlorid 
wird das Gemisch emulgiert und homogen. Anschlie- 
Bend wird eine Losung von 035 g Magnesiumchlorid in 
3 ml Wasser unter Ruhren zugesetzt 5 

Nach Abbruch des Ruhrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
schwarzea gleichmaBigen Chloroformphase mit darin io 
dispergierten Kupferteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Chloroformphase 
werden schwarz gefarbte Aggregate des oberflachen- 
aktiven Mittels festgestellL Diese flussigen Phasen wer- 
den in einen Scheidetrichter gegeben. Die untere Chlo- 15 
roformphase mit darin dispergierten ICupferteilchen 
wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte Chlo- 
roformdispersion weist eine Kupferteilchenkonzentra- 
tion von 4,75 mMol Cu/Liter auf. Eine Aliquotmenge 
der Chloroformdispersion von Kupferteilchen wird zur 20 
Herstellung einer festen Testprobe auf einem Kohlen- 
stoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein 
EJektronenmikroskop vom Transmissionstyp betrach- 
tet Es wird festgestellt dafl der Dispersionszustand der 
ICupferteilchen gut ist und der durchschnittliche Durch- 25 
messer der Kupferteilchen 8,8 nm betragt wobei der 
Variationskoeffizient einen Wert von 25.9% hat Die 
waBrige Dispersion von Kupferteilchen ist stabil und 
zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Mo- 
naten bei Raumtemperatur keine Veranderung des Di- 30 
spersionszustands. 

Beispiel 46 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 35 
Dispersion von Beispiel 45 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abandoning, daB 25 ml Benzol anstelle 
von Chloroform verwendet werden. Vor der Zugabe 
des Trimethylstearylammoniumchlorids ist das Gemisch 
heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt werden. 40 
Nach Zugabe des Trimethylstearylammoniumchlorids 
erfolgt eine Emulgierung, wobei das Gemisch homogen 
wird AnschlieBend wird eine Losung von 035 g Magne- 
siumchlorid in 3 ml Wasser zugesetzt Nach 4-stundi- 
gem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 45 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
ne obere Schicht aus einer schwarzen Benzolphase mit 
darin gleichmaBig dispergierten Kupferteilchen. In ei- 
ner Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 50 
Benzolphase werden schwarz gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese flussigen 
Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die 
obere Benzolphase mit darin dispergierten Kupferteil- 
chen wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte 55 
Benzoldispersion mit einer Kupferteilchenkonzentra- 
tion von 4,75 mMol Cu/Liter wird abgetrennt Eine Ali- 
quotmenge der Benzoldispersion von Kupferteilchen 
wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf einem 
Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe wird 60 
durch ein Elektronenmikroskop vom Transmissionstyp 
betrachtet Es wird festgestellt daB der Dispersionszu- 
stand der Kupferteilchen gut ist und der durchschnittli- 
che Durchmesser der Kupferteilchen 4,8 nm betragt, 
wobei der Variationskoeffizient einen Wert von 57,8% 65 
hat Die Kupferteilchendispersion ist stabil und zeigt 
auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten 
bei Raumtemperatur keine Veranderung des Disper- 
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sionszustands. 

Beispiel 47 

Das Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 
Dispersion von Beispiel 46 wird im wesentlichen wie- 
derholt, mit der Abanderung, daB Natriumoleat anstelle 
von Trimethylstearylammoniumchlorid verwendet wird. 
Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Gemisch he- 
terogen, wobei groBe Tropfen festgestellt werden. Nach 
der Zugabe des Natriumoleats wird das Gemisch homo- 
gea AnschlieBend wird eine Losung von 0,35 g Magne- 
siumchlorid in 3 ml Wasser zugesetzt Nach 4-stiindi- 
gem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden ruhig ste- 
hen. Das Gemisch trennt sich in eine untere Schicht aus 
einer farblosen, durchsichtigen, waBrigen Phase und ei- 
ne obere Schicht aus einer schwarzen Benzolphase mit 
darin gleichmaBig dispergierten Kupferteilchen. In ei- 
ner Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der 
Benzolphase werden schwarz gefarbte Aggregate des 
oberflachenaktiven Mittels festgestellt Diese flussigen 
Phasen werden in einen Scheidetrichter gegeben. Die 
obere Benzolphase mit darin dispergierten Kupferteil- 
chen wird abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte 
Benzoldispersion weist eine Kupferteilchenkonzentra- 
tion von 4,75 mMol Cu/Liter auf. Eine Aliquotmenge 
der Benzoldispersion von Kupferteilchen wird zur Her- 
stellung einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoff- 
ilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elek- 
tronenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgestellt daB der Dispersionszustand der Kup- 
ferteilchen gut ist und der durchschnittliche Durchmes- 
ser der Kupferteilchen 6,6 nm betragt wobei der Varia- 
tionskoeffizient einen Wert von 33,9% hat Die Kupfer- 
teilchendispersion ist stabil und zeigt auch nach einer 
Lagerung von mindestens 3 Monaten bei Raumtempe- 
ratur keine Veranderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 48 

50 ml der gemafl Beispiel 1 erhaltenen waBrigen Di- 
spersion von Goldteilchen und 0,0325 g Natriumoleat 
(CH3(CH 2 ) 7 CH = CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Ltd, Japan) werden nacheinander zu 
25 ml Cyclohexan gegeben und 4 Stunden geruhrt. Vor 
der Zugabe des Natriumoleats ist das Gemisch hetero- 
gen, wobei groBe Tropfen festgestellt werden. Nach der 
Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung un- 
ter Bildung eines homogenen Gemisches. AnschlieBend 
werden 5,0 g Natriumchlorid unter Ruhren zugesetzt 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer roten Cyclohexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Goldteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase 
werden rot gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Die obere Cyclohexan- 
phase mit darin dispergierten Goldteilchen wird abge- 
trennt Die auf diese Weise abgetrennte Cyclohexandis- 
persion weist eine Goldteilchenkonzentration von 0,547 
mMol Au/Liter auf. Das heiBt, man erhalt eine Cycloh- 
exandispersion, deren Goldteilchenkonzentration das 
130-fache des Wertes (0,288 mMol Au/Liter) der ver- 
wend ten waBrigen Dispersion von Goldteilchen be- 
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tragt Die Goldteilchendispersion ist stabil und zeigt 
auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten 
bei Raumtemperatur keine Veranderung des Disper- 
sionszustande. 

5 

Beispiel 49 

75 ml der in Beispiel 1 erhaltenen waBrigen Disper- 
sion von Goldteilchen und 0,05 g Natriumoleat 
(CH3(CH2)7CH==CH(CH2)7COONa, Reagenzienquali- io 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Ltd, Japan) werden nacheinander zu 
25 ml Cyclohexan gegeben und 4 Stunden geriihrt. Vor 
der Zugabe des Natriumoleats ist das Gemisch hetero- 
gen, wobei groQe Tropfen festgestellt werden. Nach der is 
Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung un- 
ter Bildung eines homogenen Gemisches. AnschlieBend 
werden 7,5 Natriumchlorid unter Ruhren zugesetzt 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 20 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer roten Cyclohexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Goldteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase 25 
werden rot gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Die obere Cyclohexan- 
phase mit darin dispergierten Goldteilchen ward abge- 
trennt. Die auf diese Weise abgetrennte Cyclohexandis- 30 
persion weist eine Goldteilchenkonzentration von 0,821 
mMol Au/Liter auf. Das heiBt, es wird eine Cyclohexan- 
dispersion erhalten, deren Goldteilchenkonzentration 
das 2,85-fache des Wertes (0,288 mMol Au/Liter) der 
verwendeten waBrigen Dispersion von Goldteilchen 35 
hat. Die Goldteilchendispersion ist stabil und zeigt auch 
nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten bei 
Raumtemperatur keine Veranderung des Dispersions- 
zustands. 

40 

Beispiel 50 

1 00 ml der in Beispiel 1 erhaltenen waBrigen Disper- 
sion von Goldteilchen und 0,0625 g Natriumoleat 
(CH3(CH2)7CH«CH(CH2)7COONa, Reagenzienquali- 45 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Ltd, Japan) werden nacheinander zu 
25 ml Cyclohexan gegeben und 4 Stunden geriihrt. Vor 
der Zugabe des Natriumoleats ist das Gemisch hetero- 
gen, wobei groBe Tropfen festgestellt werden. Nach der 50 
Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine Emulgierung un- 
ter Bildung eines homogenen Gemisches. Sodann wer- 
den 10 g Natriumchlorid unter Ruhren zugesetzt. 

Der Ruhrvorgang wird abgebrochen. Sodann laBt 
man das Gemisch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch 55 
trennt sich in eine untere Schicht aus einer farblosen, 
durchsichtigen, waBrigen Phase und eine obere Schicht 
aus einer roten Cyclohexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Goldteilchen. In einer Grenzphase zwi- 
schen der waBrigen Phase und der Cyclohexanphase 60 
werden rot gefarbte Aggregate des oberflachenaktiven 
Mittels festgestellt Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Die obere Cyclohexan- 
phase mit darin dispergierten Goldteilchen wird abge- 
trennt Die auf diese Weise abgetrennte Cyclohexandis- 65 
persion weist eine Goldteilchenkonzentration von 1,094 
mMol Au/Liter auf. Das heiBt, es wird eine Cyclohexan- 
dispersion erhalten, deren Goldteilchenkonzentration 
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das 3,80-fache des Wertes (0.288 mMol Au/Liter) der 
verwendeten waBrigen Dispersion von Goldteilchen 
aufweist Die Goldteilchendispersion ist stabil und zeigt 
auch nach einer Lagerung von mindestens 3 Monaten 
bei Raumtemperatur keine Veranderung des Disper- 
sionszustands. ? 

Beispiel 51 

25 ml Chloroform werden nacheinander mit 25 ml der 
gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Goldteilchen und 0,025 g Trimethylstearylammonium- 
chlorid ([Ci8H37N(CH3)3]Cl, Reagenzienqualitat, herge- 
stellt und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo 
Co., LtcL, Japan) als oberflachenaktivem Mittel versetzt. 
Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geriihrt Vor der 
Zugabe des Trimethylstearylammoniumchlorids ist das 
Gemisch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt 
werden. Nach der Zugabe des Trimethylstearylammoni- 
umchlorids erfolgt eine Emulgierung unter Bildung ei- 
nes homogenen Gemisches. Sodann werden 1,12 g Na- 
triumchlorid zugesetzt und eingeruhrt 

Nach dem Ruhrvorgang laBt man das Gemisch 
3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich in eine 
obere Schicht aus einer farblosen, durchsichtigen, waB- 
rigen Phase und eine untere Schicht aus einer roten 
Chloroformphase mit darin gleichmaBig dispergierten 
Goldteilchen. In einer Grenzphase zwischen der waBri- 
gen Phase und der Chloroformphase werden rot gefarb- 
te Aggregate des oberflachenaktiven Mittels festge- 
stellt Diese flussigen Phasen werden in einen Scheidet- 
richter gegeben. Nur die Chloroformphase mit darin 
dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die auf die- 
se Weise abgetrennte Golddispersion weist eine Gold- 
teilchenkonzentration von 0,274 mMol Au/Liter auf. Ei- 
ne Aliquotmenge der Chloroformdispersion von Gold- 
teilchen wird zur Herstellung einer festen Testprobe auf 
einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Testprobe 
wird durch ein Elektronenmikroskop vom Transmis- 
sionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Disper- 
sionszustand der Goldteilchen gut ist und der durch- 
schnittliche Durchmesser der Goldteilchen 13,5 nm be- 
tragt, wobei der Variationskoeffizient einen Wert von 
26,3% hat Die Goldteilchendispersion ist stabil und 
zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 6 Mo- 
naten bei Raumtemperatur keine Veranderung des Di- 
spersionszustands. 

Beispiel 52 

25 ml Chloroform werden nacheinander mit 25 ml der 
gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Goldteilchen und 0,025 g Trimethylstearylammonium- 
chlorid ([Ci8H37N(CH3)3]Cl, Reagenzienqualitat herge- 
stellt und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo 
Co„ Ltd., Japan) als oberflachenaktivem Mittel versetzt. 
Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geriihrt Vor der 
Zugabe des Trimethylstearylammoniumchlorids ist das 
Gemisch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt 
werden. Nach der Zugabe des Trimethylstearylammoni- 
umchiorids erfolgt eine Emulgierung unter Bildung ei- 
nes homogenen Gemisches. Sodann werden 1,12 g Na- 
triumchlorid in 3 mi destilliertem Wasser zugesetzt und 
eingeruhrt 

Nach dem Ruhren laBt man das Gemisch 3 Stunden 
ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich in eine obere 
Schicht aus einer farblosen, durchsichtigen, w&Brigen 
Phase und eine untere Schicht aus einer roten Chloro- 
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formphase mit darin gleichmaBig dispergierten Gold- 
teilchen. In einer Grenzphase zwischen der waBrigen 
Phase und der Chloroformphase werden rot gefarbte 
Aggregate des oberflachenaktiven Mittels festgestellt 
Diese flussigen Phasen werden in einen Scheidetrichter 
gegeben. Nur die untere Chloroformphase mit darin 
dispergierten Goldteilchen wird abgetrennL Die auf die- 
se Weise abgetrennte Chloroformdispersion weist eine 
Goldteilchenkonzemration von 0274 mMol Au/Liter 
auf. Eine Aliquotmenge der Chloroformdispersion von 
Goldteilchen wird zur Herstellung einer festen Testpro- 
be auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die feste Test- 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans- 
missionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Di- 
spersionszustand der Goldteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Durchmesser der Goldteilchen 

15.1 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 9,51% hat Die Goldteilchendispersion ist sta- 
bil und zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 
4 Monaten bei Raumtemperatur keine Veranderung des 
Dispersionszustands. 

Beispiel 53 

25 ml Chloroform werden nacheinander mit 25 ml der 
gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Goldteilchen und 0,025 g Trimethylstearylammonium- 
chlorid ([Ci8H37N(CH3)3]Cl, Reagenzienqualitat herge- 
stellt und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo 
Co., LtcL, japan) als oberflachenaktivern Mittel versetzt 
Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geriihrt Vor der 
Zugabe des Trimethylstearylammoniumchlorids ist das 
Gemisch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt 
werden. Nach der Zugabe des Trimethylstearylammoni- 
umchlorids erfolgt eine Emulgierung unter Bildung ei- 
nes homogenen Gemisches. Sodann werden 035 g Ma- 
gnesiumchlorid zugesetzt und eingeriihrt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichtigen 
waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer roten 
Chloroformphase mit darin gleichmaBig dispergierten 
Goldteilchen. Diese flussigen Phasen werden in einen 
Scheidetrichter gegeben. Nur die Chloroformphase mit 
darin dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die 
auf diese Weise abgetrennte Chloroformdispersion 
weist eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol 
Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Chloroformdisper- 
sion von Goldteilchen wird zur Herstellung einer festen 
Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Goldteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Durchmesser der Goldteilchen 

15.2 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 28,6% hat Die Goldteilchendispersion ist sta- 
bil und zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 
6 Monaten bei Raumtemperatur keine Veranderung des 
Dispersionszustands. 

Beispiel 54 

25 ml Chloroform werden nacheinander mit 25 ml der 
gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Goldteilchen und 0,025 g Trimethylstearylammonium- 
chlorid ([Ci8H 3 7N(CH 3 )3]Cl, Reagenzienqualitat, herge- 
stellt und vertrieben von der Firma Tokyo Kasei Kogyo 
Co., Ltd., Japan) als oberflachenaktivern Mittel versetzt 
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Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden geriihrt Vor der 
Zugabe des Trimethylstearylammoniurnchlorids ist das 
Gemisch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt 
werden. Nach der Zugabe des Trimethylstearylammoni- 
5 umchlorids erfolgt eine Emulgierung unter Bildung ei- 
nes homogenen Gemisches. Sodann wird eine Losung 
von 035 g Magnesiumchlorid in 3 ml Wasser zugesetzt 
und eingeriihrt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs laBt man das Ge- 
10 misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
roten Chloroformphase mit darin gleichmaBig disper- 
gierten Goldteilchen. Diese flussigen Phasen werden in 
is einen Scheidetrichter gegeben. Nur die untere Chloro- 
formphase mit darin dispergierten Goldteilchen wird 
abgetrennt Die auf diese Weise abgetrennte Chloro- 
formdispersion weist eine Goldteilchenkonzentration 
von 0,274 mMol Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge der 
20 Chloroformdispersion von Goldteilchen wird zur Her- 
stellung einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoff- 
ilm getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elek- 
tronenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der Gold- 
25 teiichen gut ist und der durchschnittliche Durchmesser 
der Goldteilchen 3,2 nm betragt wobei der Variations- 
koeffizient einen Wen von 118,2% hat Die Goldteil- 
chendispersion ist stabil und zeigt auch nach einer Lage- 
rung von mindestens 4 Monaten bei Raumtemperatur 
30 keine Veranderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 55 

25 ml Tetrachlormethan werden nacheinander mit 
35 25 ml der gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Disper- 
sion von Goldteilchen und 0,025 g Natriumoleat 
(CH3{CH2)7CH =CH(CH 2 >7COONa, Reagenzienquali- 
tat hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Ltd^ Japan) als oberflachenaktivern 
40 Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geriihrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
45 sches. Sodann werden 1,12 g Natriumchlorid zugesetzt 
und eingeriihrt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
50 gen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
purpurfarbenen Tetrachlorkohlenstoffdisperion mit 
darin gleichmaBig dispergierten Goldteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Te- 
trachlorkohlenstoffphase werden purpurfarbene Ag- 
55 gregate des oberflachenaktiven Mittels festgestellt Die- 
se flussigen Phasen werden in einen Scheidetrichter ge- 
geben. Nur die Tetrachlorkohlenstoffphase mit darin 
dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die auf die- 
se Weise abgetrennte Tetrachlorkohlenstoffdispersion 
60 weist eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol 
Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Tetrachlorkohlen- 
stoffdispersion von Goldteilchen wird zur Herstellung 
einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm ge- 
trocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
65 nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der Gold- 
teilchen gut ist und der durchschnittliche Durchmesser 
der Goldteilchen 1 6,5 nm betragt wobei der Variations- 
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koeffizient einen Wert von 64,5% hat Die Goldteilchen- 
dispersion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung 
von mindestens 2 Monaten bei Raumtemperatur keine 
Veranderung des Dispersionszustands. 

Beispiel 56 

25 ml Tetrachlorkohlenstoff werden nacheinander 
mit 25 ml der gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen 
Dispersion von Goldteilchen und 0,025 g Natriumoleat 
(CH3(CH2)7CH =CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
ICasei Kogyo Co., LtcL, Japan) als oberflachenaktivem 
Mittel versetzt. Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geriihrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei grofie Tropfen festgestellt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
sches. Sodann wird eine Losung von 1,12 g Natrium- 
chlorid in 3 ml Wasser zugesetzt und eingeriihrt 

Nach Abbruch des Ruhrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
purpurfarbenen Tetrachlorkohlenstoffphase mit darin 
gleichmaBig dispergierten Goldteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Te- 
trachlorkohlenstoffphase werden purpurfarbene Ag- 
gregate des oberflachenaktiven Mittels festgestellt. Die- 
se fliissigen Phasen werden in einen Scheidetrichter ge- 
geben. Nur die Tetrachlorkohlenstoffphase mit darin 
dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die auf die- 
se Weise abgetrennte Tetrachlorkohlenstoffphase weist 
eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol Au/Li- 
ter auf. Eine Aliquotmenge der Tetrachlorkohlenstoff- 
dispersion von Goldteilchen wird zur Herstellung einer 
festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet 
Die feste Testprobe wird durch ein Elektronenmikro- 
skop vom Transmissionstyp betrachtet Es wird festge- 
stellt, daB der Dispersionszustand der Goldteilchen gut 
ist und der durchschnittliche Durchmesser der Goldteil- 
chen 19,2 nm betragt wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 39,4% hat Die Goldteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 2 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 57 

25 ml Tetrachlormethan werden nacheinander mit 
25 ml der gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Disper- 
sion von Goldteilchen und 0,025 g Natriumoleat 
(CHs(CH2)7CH - CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Lt±, Japan) als oberflachenaktivem 
Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geriihrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
sches. Sodann werden 035 g Magnesiumchlorid zuge- 
setzt und eingeriihrt 

Nach Abbruch des Ruhrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Es erfolgt eine Trennung 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
purpurfarbenen Tetrachlorkohlenstoffdispersion mit 
darin gleichmaBig dispergierten Goldteilchen. In iner 
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Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Te- 
trachlorkohlenstoffphase werden purpurfarbene Ag- 
gregate des oberflachenaktiven Mittels festgestellt Die- 
se fliissigen Phasen werden in einen Scheidetrichter ge- 

5 geben, Nur die Tetrachlorkohlenstoffphase mit darin 
dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die auf die- 
se Weise abgetrennte Tetrachlorkohlenstoffphase weist 
eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol Au/Li- 
ter auf. Eine Aliquotmenge der Tetrachlorkohlenstoff- 

10 dispersion von Goldteilchen wird zur Herstellung einer 
festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet 
Die feste Testprobe wird durch ein Elektronenmikro- 
skop vom Transmissionstyp betrachtet Es wird festge- 
stellt, daB der Dispersionszustand der Goldteilchen gut 

is ist und der durchschnittliche Durchmesser der Goldteil- 
chen 143 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 27,0% hat Die Goldteilchendispersion 
ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 2 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 

20 rung des Dispereionszustands. 

Beispiel 58 

25 ml Tetrachlorkohlenstoff werden nacheinander 

25 mit 25 ml der gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen 
Dispersion von Goldteilchen und 0,025 g Natriumoleat 
(CH^CH 2 )7CH - CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
ICasei Kogyo Co., LtoL, Japan) als oberflachenaktivem 

30 Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geriihrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 

35 sches. Sodann wird eine Losung von 0,35 g Magnesium- 
chlorid in 3 ml Wasser zugesetzt und eingeriihrt 

Nach Abbruch des Ruhrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Es erfolgt eine Trennung 
in eine obere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 

40 gen, waBrigen Phase und eine untere Schicht aus einer 
purpurfarbenen Tetrachlorkohlenstoffphase mit darin 
gleichmaBig dispergierten Goldteilchen. In einer 
Grenzphase zwischen der waBrigen Phase und der Te- 
trachlorkohlenstoffphase werden purpurfarbene Ag- 

45 gregate des oberflachenaktiven Mittels festgestellt. Die- 
se fliissigen Phasen werden in einen Scheidetrichter ge- 
geben. Nur die Tetrachlorkohlenstoffphase mit darin 
dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die auf die- 
se Weise abgetrennte Tetrachlorkohlenstoffphase weist 

50 eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol Au/Li- 
ter auf. Eine Aliquotmenge der Tetrachlorkohlenstoff- 
dispersion der Goldteilchen wird zur Herstellung einer 
festen Testprobe auf einem ICohlenstoffilm getrocknet 
Die feste Testprobe wird durch ein Elektronenmikro- 

55 skop vom Transmissionstyp betrachtet Es wird festge- 
stellt daB der Dispersionszustand der Goldteilchen gut 
ist und der durchschnittliche Durchmesser der Goldteil- 
chen 14,0 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient 
einen Wert von 28,7% hat Die Goldteilchendispersion 

eo ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung von minde- 
stens 2 Monaten bei Raumtemperatur keine Verande- 
rung des Dispersionszustands. 

Beispiel 59 

65 

25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 
gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Goldteilchen und 0,025 g Natriumoleat 
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(CH3(CH2)7CH - CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firnia Toyko 
Kasei Kogyo Co, Ltd, Japan) als oberflachenaktivem 
Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geruhrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
sches. AnschlieBend werden 035 g Magnesiumchlorid 
zugesetzt und eingeriihrt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs l&Bt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Es erfolgt eine Trennung 
in eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus einer 
roten Cyclohexan phase mit darin gleichmaBig disper- 
gierten Goldteilchen. Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Nur die Cyclohexanpha- 
se mit darin dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt 
Die auf diese Weise abgetrennte Cyclohexandispersion 
weist eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol 
Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Cyclohexandisper- 
sion von Goldteilchen wird zur Hersteilung einer festen 
Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Goldteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Durchmesser der Goldteilchen 
13,7 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 14,6% hat Die Goldteilchendispersion ist sta- 
bil und zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 
6 Monaten bei Raumtemperatur keine Veranderung des 
Dispersionszustands. 

Beispiel 60 

25 ml Cyclohexan werden nacheinander mit 25 ml der 
gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Goldteilchen und 0,025 g Natriumoieat 
(CH3(CH 2 )7CH - CH(CH 2 )7COOMa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co n Ltd., Japan) als oberflachenaktivem 
Mittel verseut. Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geruhrt. Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
sches. Sodann wird eine Losung von 0,35 Magnesium- 
chlorid in 3 ml Wasser zugesetzt und eingeruhrt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Es erfolgt eine Trennung 
in eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus einer 
roten Cyclohexanphase mit darin gleichmaBig disper- 
gierten Goldteilchen. Diese flussigen Phasen werden in 
einen Scheidetrichter gegeben. Nur die Cyclohexanpha- 
se mit darin dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt 
Die auf diese Weise abgetrennte Cyclohexandispersion 
weist eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol 
Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge der Cyclohexandisper- 
sion von Goldteilchen wird zur Hersteilung einer festen 
Testprobe auf einem Kohlenstoffilm getrocknet Die fe- 
ste Testprobe wird durch ein Elektronenmikroskop vom 
Transmissionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB 
der Dispersionszustand der Goldteilchen gut ist und der 
durchschnittliche Durchmesser der Goldteilchen 
13^ nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 16,7% hat Die Goldteilchendispersion ist sta- 
bil und zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 
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6 Monaten bei Raumtemperatur keine Veranderung des 
Dispersionszustands. 

Beispiel 61 

5 

25 ml n-Hexan werden nacheinander mit 25 ml der 
gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Goldteilchen und 0,025 g Natriumoieat 
(CH^CH^CH - CH(CH 2 )7COONa, Reagenzienquali- 
io tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co., Ltd, Japan) als oberflachenaktivem 
Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
gerilhrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 
15 den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
sches. AnschlieBend werden 035 g Magnesiumchlorid 
unter Ruhren zugesetzt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs laBt man das Ge- 
20 misch 3 Stunden ruhig stehen. Das Gemisch trennt sich 
in eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus einer 
roten n-Hexanphase mit darin gleichmaBig dispergier- 
ten Goldteilchen. Diese flussigen Phasen werden in ei- 
25 nen Scheidetrichter gegeben. Nur die n-Hexanphase mit 
darin dispergierten Goldteilchen wird abgetrennt Die 
auf diese Weise abgetrennte n-Hexandispersion weist 
eine Goldteilchenkonzentration von 0,274 mMol Au/Li- 
ter auf. Eine Aliquotmenge der n-Hexandispersion von 
30 Goldteilchen wird zur Hersteilung einer festen Testpro- 
be auf einem Kohlenstoffilm getrocknet. Die feste Test- 
probe wird durch ein Elektronenmikroskop vom Trans- 
missionstyp betrachtet Es wird festgestellt, daB der Di- 
spersionszustand der Goldteilchen gut ist und der 
35 durchschnittliche Durchmesser der Goldteilchen 
14,0 nm betragt, wobei der Variationskoeffizient einen 
Wert von 17,0% hat Die Goldteilchendispersion ist sta- 
bil und zeigt auch nach einer Lagerung von mindestens 
5 Monaten bei Raumtemperatur keine Veranderung des 
40 Dispersionszustands. 

Beispiel 62 

25 ml n-Hexan werden nach einander mit 25 ml der 
45 gemaB Beispiel 6 erhaltenen waBrigen Dispersion von 
Goldteilchen und 0.025 g Natriumoieat 
(CH3(CH2)7-CH = CH(CH 2 )?COONa, Reagenzienquali- 
tat, hergestellt und vertrieben von der Firma Tokyo 
Kasei Kogyo Co, Ltd., Japan) als oberflachenaktivem 
so Mittel versetzt Das erhaltene Gemisch wird 4 Stunden 
geruhrt Vor der Zugabe des Natriumoleats ist das Ge- 
misch heterogen, wobei groBe Tropfen festgestellt wer- 
den. Nach der Zugabe des Natriumoleats erfolgt eine 
Emulgierung unter Bildung eines homogenen Gemi- 
55 sches. AnschlieBend wird eine Losung von 035 g Ma- 
gnesiumchlorid in 3 ml Wasser zugesetzt und einge- 
riihrt 

Nach Abbruch des Riihrvorgangs laBt man das Ge- 
misch 3 Stunden ruhig stehen. Es erfolgt eine Trennung 
6o in eine untere Schicht aus einer farblosen, durchsichti- 
gen, waBrigen Phase und eine obere Schicht aus einer 
purpurfarbenen n-Hexanphase mit darin gleichmaBig 
dispergierten Goldteilchen. Diese flussigen Phasen wer- 
den in einen Scheidetrichter gegeben. Nur die n-Hexan- 
65 phase mit darin dispergierten Goldteilchen wird abge- 
trennt Die auf diese Weise abgetrennte n-Hexandisper- 
sion weist eine Goldteilchenkonzentration von 
0,274 mMol Au/Liter auf. Eine Aliquotmenge der 
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n-Hexandispersion von Goldteilchen wird zur Herstel- 
lung einer festen Testprobe auf einem Kohlenstoffilm 
getrocknet Die feste Testprobe wird durch ein Elektro- 
nenmikroskop vom Transmissionstyp betrachtet Es 
wird festgestellt, daB der Dispersionszustand der Gold- 5 
teilchen gut ist und der durchschnittliche Durchmesser 
der Goldteilchen 13,6 nm betragt, wobei der Variations- 
koeffizient einen Wert von 16,7% hat Die Goldteilchen- 
dispersion ist stabil und zeigt auch nach einer Lagerung 
von mindestens 6 Monaten bei Raumtemperatur keine 10 
Veranderung des Dispersionszustands. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung einer nicht-waBrigen 15 
Dispersion von Metallteilchen und/oder Teilchen 
einer Metallverbindung, gekennzeichnet durch: 

1) Kontaktieren einer waBrigen Dispersion 
von Teilchen von mindestens einem Bestand- 
teil aus derGruppe Metalle und Metallverbin- 20 
dungen mit einer mit Wasser nicht-mischba- 
ren, nicht-waBrigen Fltissigkeit in Gegenwart 
eines oberflachenaktiven Mittels und in Ge- 
genwart oder Abwesenheit von mindestens ei- 
nem Salz aus der Gruppe wasserlosliche Salze 25 
von anorganischen Sauren und wasserlosliche 
Salze von organischen Sauren, die im wesentli- 
chen keine Oberflachenaktivitat aufweisen, 
wobei bei Durchfiihrung des Kontaktes der 
waBrigen Dispersion mit der nicht-wafirigen 30 
Fltissigkeit in Abwesenheit des Salzes das Salz 
nach dem Kontaktieren zugesetzt wird, wo- 
durch die Teilchen zur Wanderung von der 
waBrigen Dispersion in die nicht-waBrige Fliis- 
sigkeit unter Bildung eines Zweiphasengemi- 35 
sches aus einer nicht-wafirigen Dispersions- 
phase mit darin dispergierten Teilchen und ei- 
ner waBrigen Phase, die im wesentlichen frei 
von den Teilchen ist, veranlaBt werden, und 

2) Isolieren der nicht-waBrigen Dispersion aus 40 
dem Zweiphasengemisch. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Volumen der nicht-waBrigen 
Flussigkeit das 0,01- bis 50-fache des Volumens der 
waBrigen Dispersion, betragt 45 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das oberflachenaktive Mittel in einer 
Menge von 0,01 bis 5Gew.-%, bezogen auf das 
Gewicht des Wassers der waBrigen Dispersion vor- 
liegt 50 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB mindestens ein Salz in einer Menge 
von 0,005 bis 30 Volumen-%, bezogen auf das Ge- 
wicht des Wasser der waBrigen Dispersion, ver- 
wendet wird 55 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die waBrige Dispersion mindestens 
einen Teil des oberflachenaktiven Mittels vor 
Durchfiihrung des Kontakts der waBrigen Disper- 
sion mit der nicht-waBrigen Flussigkeit enthalt eo 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Menge des in der waBrigen Di- 
spersion enthaltenen oberflachenaktiven Mittels 
0,001 bis 2 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des 
Wassers der waBrigen Dispersion, betragt 65 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die waBrige Dispersion ein organi- 
sches Polymerisat mit einer Schutzkolloidwirkung 
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enthalt 

8. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Volumen der nicht-waBrigen 
Flussigkeit kleiner als das Volumen des Wassers 
der waBrigen Dispersion ist 

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die kontaktierende, nicht-waBrige 
Flussigkeit Teilchen von mindestens einem Be- 
standteil aus der Gruppe Metalle und Metallver- 
bindungen enthalt, wobei die Teilchen die gleichen 
wie in der waBrigen Dispersion sind oder sich von 
diesen unterscheiden. 

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Kontaktieren der waBrigen Di- 
spersion mit der nicht-waBrigen Flussigkeit in Stufe 
(1) durch Vermischen der waBrigen Dispersion und 
der nicht-waBrigen Flussigkeit unter Ruhren 
durchgefiihrt wird 
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